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Conception d’un nouveau type de colonne pulsée
appliquée au contact solide/liquide
Cette étude porte sur la conception d’une nouvelle technologie de colonne pulsée appliquée au
contact solide/liquide. L’originalité du concept développé réside dans l’introduction d’internes et
d’un mode de pulsation qui permettent de contrôler le temps de séjour solide indépendamment de
celui du liquide. La faisabilité du concept et la caractérisation du comportement hydrodynamique
des deux phases ont été étudiées sur un pilote semi-industriel, en réalisant des DTS sur des
systèmes modèles. Un cas réel a ensuite été mis en œuvre dans la colonne, afin d’illustrer les
avantages du nouveau procédé en termes d’efficacité du transfert de matière. Il apparaît, au final,
que le dispositif permet de réduire sensiblement la dispersion granulométrique et de prolonger
le temps de séjour du solide, tout en réduisant la consommation en solvant. Les qualités de la
nouvelle colonne conçue en font un appareil particulièrement adapté aux systèmes solide/liquide
nécessitant un temps de contact prolongé. Grâce à une technologie innovante et à un réglage fin
des paramètres opératoires, il est ainsi rendu possible d’intensifier le contact solide/liquide.
An innovative pulsed column
applied to solid/liquid contacting
This work deals with a novel type of pulsed column used as a solid/liquid contactor. An
evolution in the design of the internals and in the shape of the pulsation has been set up. The
initial objectives were to achieve a contactor of much longer solid residence time, independently
of the liquid phase behaviour. Phase contacting is carried out countercurrently, solid is fed in
at the bottom of the column and flows upwardly, regardless of the density difference between
both phases. First, the technical feasibility was demonstrated. Then, the behaviour of solid and
liquid phases was investigated through the analysis of residence time distributions. And, mass
transfer efficiency has been evaluated with an industrial case. It was found that the column
could enhance solid residence time, reduce granulometric segregation and solvent consumption.
The new contactor seems to be particularly suitable for cases where a long contact between
both phases is needed. Thanks to innovative internals and to an optimal tuning of the operating
conditions, intensification of solid/liquid contacting was finally achieved.
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Introduction Générale
La colonne pulsée est un contacteur couramment utilisé en extraction liquide-liquide. Il trouve
quelques applications pour le contact solide-liquide également. Le choix de cette technologie se
justifie pour ce type d’application au travers d’arguments tels que le fonctionnement continu,
l’écoulement à contre-courant des deux phases circulantes et surtout, un contact intime entre
le solide mis en suspension et l’eﬄuent. Cependant, le manque d’efficacité de ces colonnes a
mis en exergue son point faible essentiel : un manque de maîtrise de l’écoulement solide. De
manière générale, les temps de contact sont trop courts dans les colonnes pulsées classiques car les
particules, soumises à la gravité lors de l’écoulement descendant, franchissent trop rapidement les
différents obstacles constituant le garnissage. Par ailleurs, les systèmes polydispersés présentent
généralement de fortes différences de comportement, ce qui détériore encore plus le rendement.
Lorsque de très longs temps de contact sont nécessaires (plusieurs heures), la hauteur étant
proportionnelle au temps de séjour du solide, le dimensionnement de tels appareils conduit à
préconiser des colonnes de plusieurs mètres de haut.
L’enjeu de cette étude est précisément de concevoir une colonne dans laquelle le temps de
séjour du solide sera maîtrisé, donc préférentiellement prolongé. L’appareil possédant ces qualités
permettra d’atteindre de très bons rendements alors que ses dimensions resteront faibles. Nous
présenterons dans ce document la démarche de mise au point d’une nouvelle technologie et les
principales conclusions concernant ses conditions de fonctionnement et ses performances.
La conception et l’étude du dispositif s’est réalisée en deux temps :
– Une première étape a consisté à mettre au point de nouveaux internes et un nouveau mode
de fonctionnement, en réalisant une maquette froide. Il s’agissait essentiellement, dans
cette phase de l’étude, de vérifier la faisabilité du concept imaginé, d’observer l’influence
des phénomènes et de cibler les difficultés. Un modèle hydrodynamique de l’écoulement a
également été développé, afin d’aider à la compréhension du fonctionnement de la nouvelle
technologie.
– La deuxième étape a été consacrée à l’analyse plus quantitative des écoulements solide
et liquide, à partir cette fois-ci, d’un pilote à échelle semi-industrielle. Nous nous sommes
appuyés sur les acquis de la maquette froide pour la construction de cette deuxième version
dans laquelle un cas réel d’étude a été mis en oeuvre.
Le travail, présenté ici, comporte quatre parties.
Dans la première partie, un bilan des technologies de colonnes pulsées existantes est dressé,
et leurs limites et inconvénients, cernés. Les domaines d’application actuels ou potentiels sont
également examinés. En réalité, on assiste chez les universitaires et les industriels, d’une part, à un
net ralentissement de la production de nouveautés dans le domaine de l’équipement, d’autre part,
à une volonté d’exploiter plus profitablement le principe de la pulsation afin de mieux maîtriser
l’écoulement solide. A l’époque des procédés intensifiés et des produits de spécialité à haute
valeur ajoutée, l’intérêt d’améliorer un dispositif continu et de rivaliser avec les procédés "batch"
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est mesuré. Un inventaire des études hydrodynamiques expérimentales et théoriques menées sur
les colonnes pulsées est ensuite présenté. Historiquement, de nombreuses corrélations ont d’abord
été déduites d’une description globale et empirique des écoulements solide et liquide. Depuis les
années "80", l’approche locale est appliquée aux colonnes pulsées, mais uniquement dans les cas
de contacts liquide/liquide. La combinaison des résultats des deux approches fournit une revue
assez complète des effets de chaque paramètre géométrique et opératoire sur le mélange, les
pertes de charge ou encore sur la structure des écoulements. Par ailleurs, les rares études visant
à mieux contrôler le transport de solide et sa mise en suspension sont exposées. La connaissance
de l’ensemble des caractéristiques hydrodynamiques sur la colonne pulsée doit être mise à profit,
afin de guider les premiers choix technologiques, et de fournir l’ordre de grandeur des conditions
opératoires. A l’issue de ce chapitre, les objectifs et le mode de fonctionnement du nouveau
dispositif seront définis.
La seconde partie est consacrée à l’étude préliminaire de la technologie qui s’est appuyée, à
la fois, sur la maquette froide et sur le modèle simulant les écoulements de la phase solide. Après
la mise au point de l’appareil, l’étude expérimentale a porté sur l’effet des conditions opératoires
sur l’hydrodynamique de la phase solide. Des systèmes solide/liquide modèle avec des différences
de densité et des diamètres de particules variés ont été employés pour réaliser des distributions
de temps de séjour : Eau/ Poudre de polystyrène de densité 1,05 et de 200 µm de diamètre,
Eau/ Poudre de polystyrène de 900 µm de diamètre et Eau/Poudre de Polychlorure de Vinyle
de densité 1,4 et de 135 µm de diamètre. La pertinence des prédictions du modèle a été testée
sur la maquette froide. Les simulations ont permis de compléter l’analyse expérimentale.
La troisième partie relate l’ensemble des travaux menés sur le pilote. L’analyse ne concerne,
dans un premier temps, que l’aspect hydrodynamique. Elle se veut beaucoup plus approfondie que
sur la maquette froide puisque les DTS solide sont poursuivies avec des populations bimodales
de particules, et que des DTS sont également effectuées sur la phase liquide, par injection et
suivi de traceur. Une étape essentielle de l’étude a ensuite été accomplie lors de la transition à
un fonctionnement en continu de l’appareil, permettant d’atteindre le régime permanent.
Le quatrième et dernier chapitre sera l’occasion de mesurer les avantages et inconvénients de
la technologie. Un cas réel d’étude, le lavage de l’acide adipique, est mis en oeuvre sur le pilote.
La mesure du transfert de matière sur cet exemple permet d’en évaluer l’efficacité. Au terme de
ce travail et après analyse des problèmes rencontrés lors du passage au cas réel, une méthodologie
de dimensionnement sera proposée, conduisant à cibler les applications les plus appropriées et à




Les colonnes pulsées : contexte,
technologies, applications et
études hydrodynamiques
Ce chapitre présente une synthèse bibliographique sur les colonnes pulsées.
Nous exposerons tout d’abord les différentes technologies de colonnes pulsées existantes après
avoir resitué la place de ces appareils parmi les contacteurs solide/liquide continus. Puis, l’utilisa-
tion des colonnes pulsées dans l’industrie sera recensée avec le double objectif de mettre en valeur
la variété des domaines concernés par des applications effectives ou potentielles et d’examiner
leurs inconvénients suite au constat d’un manque de développement industriel. Cette première
partie de l’étude bibliographique sera l’occasion de cibler les objectifs sur le nouveau dispositif
conçu.
Un second volet de ce travail bibiographique concernera ensuite l’hydrodynamique dans les co-
lonnes pulsées. Il s’agira alors d’analyser l’influence des différents paramètres opératoires sur les
écoulements et de présenter les outils théoriques à notre disposition, dans le but ultime de définir
les caractéristiques du nouveau procédé et de justifier l’approche suivie au cours de la thèse.
I.1 Etat de l’art des contacteurs solide/liquide et des systèmes
pulsés
La mise en contact d’un liquide et d’une phase solide est souvent réalisée dans des réacteurs
discontinus en raison d’une manutention délicate. Mais, il est toujours intéressant, dans l’indus-
trie, de travailler en continu afin de gagner en compacité des appareils, en durée de mise en œuvre
et en constance de qualité si des techniques de régulation sont adjointes.
Un tour d’horizon des différentes techniques de mise en contact de phases solide et liquide est
d’abord réalisé. Un bilan relativement complet des différents systèmes pulsés existants est ensuite
proposé ; ces derniers ont été répartis en trois catégories principales : les colonnes pulsées, les
colonnes à plateaux vibrants et les colonnes de cristallisation. Enfin, la dernière section de ce vo-
let bibliographique présente de manière plus précise l’actif technologique concernant les colonnes
pulsées.
I.1.1 Généralités sur les contacteurs Solide/Liquide continus
Etant donnée la très grande diversité des systèmes solide-liquide, les techniques utilisées sont
également très variées. On distingue généralement les procédés avec la phase solide traitée par
charges et les procédés continus.
I.1 Etat de l’art des contacteurs Solide/Liquide... Chapitre I
Le traitement du solide disposé en lit fixe, méthode la plus rudimentaire, a une large
application en hydrométallurgie. Le solide est traité par charges que l’on percole (arrosage puis
écoulement par gravité du solvant à travers le lit) ou que l’on immerge (noyage du lit) [1].
De gros efforts sont constamment fournis pour concevoir et améliorer des contacteurs
solide-liquide continus car ils sont mieux adaptés à la mise en oeuvre industrielle : ils peuvent
traiter des tonnages importants de produit et permettent un contrôle du processus, tout en rédui-
sant les interventions humaines et la taille des équipements. Dans ces opérations, le processus à
contre-courant est largement utilisé en raison de l’exploitation maximale du potentiel d’échange
entre les deux phases. Dans les procédés continus, on distingue encore les techniques avec la
phase solide en lit mobile ou à charge dispersée :
– L’extraction avec lit mobile procède par déplacement du lit de solide, contenu dans un
appareil animé d’un mouvement lent, que l’on arrose de solvant. Ces techniques sont lourdes
et complexes. Le transport des charges de solide est assuré par des mobiles (extracteur
ROTOCEL en fig.I.1), des paniers mobiles ( extracteur Bernardini en fig.I.2), des chaînes
de convoyage ou bien des bandes transporteuses [1]. Les applications sont nombreuses
dans les extractions du domaine de l’agro-alimentaire (extraction de sucre de canne ou de
betterave, extraction d’huile des graines oléagineuses).
Fig. I.1 – Schéma du Rotocell
Il existe encore les extracteurs à immersion, comme le dispositif BMA (fig.I.3), dans lesquels
le solide est transporté par un convoyeur (vis, double-vis ou hélice à pâle) à contre-courant
du liquide.
Des technologies d’extrudeur bi-vis ont enfin été appliquées à l’extraction de matière végé-
tale et à sa séparation du solvant. Ces extrudeurs sont caractérisés par deux axes parallèles
de rotation munis de vis de transport et d’éléments de malaxage qui tournent dans un
fourreau régulé thermiquement. Ils offrent des rendements très intéressants pour des temps
de contact très courts [2].
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Fig. I.2 – Extracteur Bernardini
Fig. I.3 – Extracteur BMA
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– Enfin, lorsque la cinétique apparente (de réaction ou de diffusion) est lente, les techniques
où le solide est dispersé sont recommandées. En effet, elles offrent un contact intime
entre le solide et le liquide par agitation pneumatique ou mécanique. En extraction solide-
liquide, on retrouve classiquement les mélangeurs à agitation mécanique et/ou pneumatique
comprenant un seule étage d’extraction. Ces appareils sont disposés en batterie pour un
emploi en continu. D’autres dispositifs contenant plusieurs étages de mélange ont également
étés conçus, remplaçant avantageusement les batteries d’agitateurs simples. Le concept de
la colonne pulsée se place dans cette catégorie.
C’est en extraction solide-liquide à partir de matières premières (graines oléagineuses, café,
minerais, canne à sucre, betterave, plantes pharmaceutiques, etc...) que l’on rencontre la plupart
des procédés cités précédemment.
Dans les autres domaines où la mise en contact des phases solide et liquide est primordiale,
l’opération est rarement réalisée en continu : l’adsorption-désorption pour le lavage de cataly-
seurs ou d’eﬄuents se fait généralement en semi-continu, dans des colonnes de fluidisation où
le catalyseur est traité par campagnes. Les réactions par catalyse hétérogène et toutes celles
mettant en oeuvre une phase solide et une phase liquide ont souvent lieu dans des réacteurs où
le solide est simplement fluidisé ou en lit fixe.
I.1.2 Inventaire des systèmes pulsés existants
Trois principales technologies sont recensées. La première catégorie correspond aux colonnes
pulsées avec garnissage fixe composé de plateaux ou de garnissage structuré, et avec mise en
mouvement du liquide par un pulseur extérieur. Le deuxième système pulsé diffère du précédent,
de par l’origine de la pulsation : le mouvement oscillatoire est exercé sur le garnissage et non
plus sur le liquide. Enfin, le dernier système concerne les colonnes de cristallisation à partir de
milieux fondus, qui ont également recours à une agitation du mélange par la pulsation.
Les colonnes pulsées
? Petit historique des colonnes pulsées
Le premier brevet de colonne pulsée fut déposé par Van Dijck en 1935 [3]. Deux méthodes de
mise en mouvement d’un liquide dans une colonne d’extraction sont proposées : la revendication
la plus importante décrivait la mise en mouvement du liquide induite par une oscillation verti-
cale des plateaux perforés. La seconde revendication, rapidement la plus étudiée, concernait une
colonne dans laquelle le liquide est pulsé par un mécanisme extérieur en gardant les plateaux
perforés immobiles. Ce dernier procédé fut, à l’origine, imaginé pour une application à l’extrac-
tion liquide-liquide puisque l’agitation et le passage à travers le garnissage contribuaient à créer
et à maintenir une dispersion phase lourde/phase légère favorable à une aire interfaciale maxi-
male. Dans les années 50, Thornton initiait une longue lignée d’analyse de l’hydrodynamique
dans de telles colonnes [4]. Et, dans les années 80, Laulan ouvrait la voie de l’étude numérique
pour améliorer la compréhension du fonctionnement des colonnes d’extraction par solvant, et
notamment des colonnes pulsées [5]. Les procédés de séparation nucléaire sont sans doute l’ap-
plication la plus connue des colonnes pulsées, en particulier pour l’extraction de l’uranium des
déchets [6]. C’est d’ailleurs le Commissariat à l’Energie Atomique (CEA) qui en 1978, brevète la
colonne pulsée comme contacteur solide/liquide [7]. Les modèles d’écoulements utilisés pour le
dimensionnement et la simulation d’extractions liquide-liquide sont donc repris et adaptés. A ce
jour, l’hydrodynamique pour le solide-liquide est moins bien connue et n’a pas été étudiée encore
dans le cadre d’une approche locale.
? Description et Principe du fonctionnement
Les colonnes pulsées comportent une alimentation de la phase lourde et une sortie de la phase
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légère en haut de la colonne, tandis que la sortie de la phase lourde et l’alimentation de la phase
légère se font dans la partie inférieure de la colonne. C’est ensuite la différence de densité qui
assure la circulation sous l’effet de la gravité : la phase lourde descend et la phase légère monte.
La colonne est équipée d’un dispositif de pulsation permettant d’engendrer un mouvement de
va-et-vient continu de l’ensemble des deux phases. D’autre part, un garnissage, constitué de
plateaux perforés, de chicanes ou de garnissage en vrac, représente un obstacle au cheminement
direct des deux phases.
Le garnissage et la pulsation ont des effets positifs sur les écoulements pour un transfert
de matière maximal : en effet, ces deux éléments permettent d’augmenter le temps de mise en
contact des phases. De plus, sous l’action de la pulsation, le garnissage crée des turbulences
au sein de l’écoulement qui favorisent la rupture des gouttes dans le cas liquide-liquide, donc
la production d’aire interfaciale. Enfin, le garnissage limite les effets de la dispersion axiale en
compartimentant la colonne. Toutefois, les caractéristiques géométriques du garnissage et les
paramètres de la pulsation doivent faire l’objet d’un compromis. En effet, d’une part, l’agitation
génère du mélange axial, ce qui réduit les potentiels d’échange entre phases. D’autre part, la
présence du garnissage et la génération d’une pulsation pénalisent la capacité de la colonne en
augmentant les pertes de charge.
Les colonnes à plateaux vibrants
Une vingtaine d’années après le brevet Van Dijck, en parallèle aux colonnes pulsées, les
colonnes à plateaux vibrants ou RPC (Reciprocating Plate Column) se sont développées en vue
d’une application en extraction liquide-liquide [8] : la colonne Karr fut développée en 1959 ; elle
est constituée de disques perforés, avec un taux de transparence assez élevé (50-60%). Dans
les années 60, Prochazka développait les VPE (Vibrating Plate Extractor) caractérisés par des
perforations plus petites que la colonne Karr et des tubes déversoirs pour la phase liquide. Dans
les années 70, une RPC avec des disques pleins vibrants, oscillant avec des couronnes fixes, fut
développée par Tojo et al.. Plus connue sous le nom de MVDC (Multi-Vibrating Plate Column),
cette colonne est la seule connue qui fut étudiée pour des écoulements solide-liquide [9]. Tojo
comptait effectivement sur la vibration des disques pour fluidiser le solide. Tous ces systèmes
sont représentés en figure I.4.
Fig. I.4 – Représentation de certains types de plateaux vibrants
Hafez et Prochazka, dans une étude comparative [10], constataient que la VPE était plus inté-
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ressante d’un point de vue dynamique que la colonne pulsée parce que les forces impliquées pour
mouvoir le garnissage était moins importantes que les celles nécessaires à la mise en mouvement
de l’équivalent du volume de la colonne en liquide. Cependant, les colonnes à plateaux vibrants
sont d’une plus grande complexité technologique que les colonnes pulsées. Industriellement, on
peut craindre l’usure ou le blocage des plateaux à cause des frottements avec les parois de la
colonne, notamment en présence de solide.
Les colonnes de cristallisation
La cristallisation en solution, de manière analogue à la distillation pour les phases liquide,
est souvent réalisée pour purifier un produit sous forme solide. Dans certains cas, comme pour
la séparation d’isomères, il sera intéressant de faire cristalliser l’un des composés à partir du
milieu fondu impur. Parmi ces procédés industriels de cristallisation, les appareils continus de
cristallisation en suspension ont recours à la mise en mouvement pulsé de la phase liquide.
Ces appareils se développent pour de fortes capacités de production (plus de 100 000 t/an).
Le principe de fonctionnement et les différents procédés ayant recours à cette technologie sont
présentés dans ce paragraphe.
? Le principe de fonctionnement
Ces procédés comportent généralement un cristallisoir raclé et une colonne de lavage qui est
alimentée par la suspension cristalline. Les cristaux sont fondus à l’autre bout de la colonne et le
débit massique de produit fondu pur soutiré est inférieur au débit massique de cristaux arrivant
au fondoir. Il en résulte un flux de liquide pur à contre-courant des cristaux servant à les laver.
Le liquide de lavage est généralement filtré à travers un filtre placé dans la paroi de la colonne
du côté de l’arrivée de la suspension puis il est recyclé au cristallisoir. Le liquide de lavage à
contre-courant est progressivement refroidi et recristallisé en partie sur les cristaux tandis que
les zones les plus impures des cristaux sont lavées.
? Les brevets existants
Le procédé Phillips permet la purification du p-xylène à partir d’un mélange d’isomères [11].
La colonne de lavage est une colonne sous pression pulsée. La suspension est alimentée en partie
haute de colonne et le fondoir est placé en fond de colonne. Le principe du raffineur Phillips est
illustré en figure I.5.
Fig. I.5 – Schéma de principe du raffineur continu Phillips
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Le raffineur Brodie (figure I.6) est constitué de trois refroidisseurs raclés horizontaux en
cascade et d’une colonne de lavage verticale. Cet appareil est très séduisant dans son principe
puisqu’il est, pour le mélange solide-liquide, analogue à la colonne à distiller pour le mélange
liquide-vapeur, de par son écoulement en contre-courant, et une alimentation en milieu de co-
lonne. Il est cependant sujet à de problèmes mécaniques importants qui ont conduit à des échecs
graves en Europe [11].
Fig. I.6 – Schéma de principe du raffineur continu Brodie
La séparation obtenue dans de telles colonnes est plutôt due à un phénomène de lavage :
il s’agit simplement d’un transfert des impuretés de la phase cristalline vers la phase liquide.
Plusieurs brevets ont plutôt privilégié la contribution de la recristallisation dans le phénomène
de séparation, afin de viser la préparation de composés très purs. Un des principes retenus pour
la mise en place de ces cristallisations fractionnées a été le convoyage forcé des cristaux par
le moyen d’une hélice en rotation. Ce type de colonne fut d’abord appliqué par Schildknecht
[12, 13], puis par Joseph, Henry et Powers [14], et enfin par Betts et Girling [15]. Dans la colonne
de Schildknecht, la vis de convoyage est soumise à la fois à un mouvement de rotation et à un
mouvement d’oscillation d’amplitudes allant de 2 à 10 mm et de fréquences allant de 3 à 5 s−1.
Les oscillations du milieu liquide sont donc engendrées par le mouvement de la vis et non par
un pulseur extérieur. Bien que ces procédés aient offert des résultats intéressants, la complexité
technologique en a limité les applications.
Dans la lignée de ces colonnes de recristallisation fractionnée, l’Organisation Néerlandaise de
Recherche Scientifique Appliquée TNO a déposé plusieurs brevets sur des variantes d’un dispositif
de construction plus simple que ses prédécesseurs. L’un de ces appareils est représenté en figure
I.7 : les cristaux sont formés en haut de colonne et fondus ou dissous en bas de colonne [16].
La phase solide et la phase liquide circulent à contre-courant. La colonne est munie de plateaux
perforés sur lesquels des billes de métal sont agitées sous l’effet de la pulsation. L’amplitude est
très faible (0,1 à 0,5 mm) alors que la fréquence est très élevée (de l’ordre de 50 s−1). Les billes
métalliques font effet de filtre sur les cristaux de sorte que la taille des cristaux est contrôlée.
La configuration géométrique et les conditions d’agitation sont réglées de manière à ce qu’il
n’y ait pas d’agglomération des cristaux, ni de formation de passages préférentiels du liquide.
Dans ce procédé, la pulsation est surtout destinée à contrôler la taille des cristaux, brisés par
les billes mises en agitation, et à maintenir un contre-courant stable entre les deux phases. Ce
raffineur est essentiellement utilisé par la société Grenco pour concentrer des solutions aqueuses
19
I.1 Etat de l’art des contacteurs Solide/Liquide... Chapitre I
en cristallisant de l’eau (jus de fruits...)[11].
Fig. I.7 – Schéma de principe du raffineur TNO
Un autre concept de colonne de lavage de cristaux, la colonne TNO-Thijssen dans laquelle
le lit de solide est transporté sous l’effet de la pression hydraulique, fut introduit également
par TNO et étendu même à tout lavage de solide en suspension [17]. Un schéma de la colonne
TNO-Thijssen est présenté en figure I.8. L’appareillage comprend un cylindre (1) dans lequel
un certain nombre de tubes du même diamètre (2) sont placés selon l’axe du cylindre. Chaque
tube est muni d’un filtre (3). La suspension sortant du cristallisoir est alimentée en haut de la
colonne par une pompe. Elle est ensuite dirigée vers les filtres sous l’effet de la gravité et des
pulsations (fréquence de l’ordre de la seconde et amplitude de 20 cm pour une colonne de 30 cm
de diamètre et de 1 m de hauteur). En bas de colonne, la fraction volumique de solide augmente
jusqu’à 60%, formant ainsi un lit dense de particules, qui est ensuite évacué (4) et filtré (5). Le
liquide de lavage est alimenté en bas de colonne et sort au sommet en circulant à travers les tubes
de filtration. Ici, la pulsation vise à forcer vigoureusement l’écoulement du liquide à travers les
filtres de manière à ce qu’ils ne se bouchent pas [17].
I.1.3 Recensement des diverses technologies et pulsations employées dans les
colonnes pulsées
De nombreux pilotes ont été construits avec pour préoccupation essentielle de mettre en
œuvre un dispositif continu du traitement solide-liquide, qui réduise et maîtrise les temps de
contact tout en s’accommodant des contraintes inhérentes au solide. Les caractéristiques tech-
nologiques (formes de garnissage) et de fonctionnement (pulsation) sont ici énumérées afin de
mieux connaître les antériorités de la colonne étudiée dans cette thèse. Cet état de l’art aidera
ainsi à dimensionner et prédire un mode de fonctionnement optimal.
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Fig. I.8 – Schéma de principe du raffineur TNO-Thijssen
Les différentes formes de garnissages
De manière générale, le garnissage a pour fonction de ralentir le solide et de réduire le mélange
axial des deux phases.
Dérivant de son utilisation pour le contact de deux phases liquides, la colonne pulsée est
souvent munie de plateaux perforés. Mais, lorsque le CEA dépose son brevet en 1978 sur les
colonnes à disques et couronnes, il répond à un problème posé par l’écoulement du solide qui a
tendance former des bouchons si les chicanes sont étroites. Des disques et couronnes alternés,
des paniers perforés et couronnes alternés ou encore des disques tronqués sont plus recommandés
pour le traitement de grosses particules ou de matières végétales. Dans ces configurations, le taux
de transparence optimal des plateaux se situe autour de 25%, de manière à ralentir suffisamment
le solide qui tombe par gravité tout en minimisant les risques d’engorgement. Les différents
garnissages sont représentés en figure I.9.
Fig. I.9 – Plateaux perforés, disques et couronnes, disques tronqués et paniers et couronnes
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Mais, le problème récurrent des garnissages à plateaux simples provient essentiellement d’un
manque de maîtrise des temps de séjour des particules solides. En effet, ces dernières, plus denses
que la phase liquide, chutent trop vite, en particulier les plus grosses. Les colonnes ne sont pas
assez efficaces, ce qui conduit à la construction d’appareillages trop hauts. Plusieurs brevets ont
été proposés avec comme caractéristiques communes, l’existence d’un compartiment privilégiant
le contact des deux phases, et un passage forcé du solide par un obstacle, rendant son écoulement
plus lent :
– Un système indépendant, dont on ne connaît pas les retombées industrielles avait été déve-
loppé en 1962 par Grimmet, dans le cadre du développement de contacteurs solide-liquide
impliquant des solutions radioactives [18]. Les figures I.10-a et I.10-b représentent le dispo-
sitif entier en question ainsi qu’un étage constitué d’un plateau perforé de 5 cm de diamètre
et supportant une couche d’environ 2,5 cm de billes d’acier de 2 mm de diamètre. Ces billes
forment un filtre auto-nettoyant pour le solide tout en permettant le passage du liquide. Le
solide circule de haut en bas à travers des tubes d’environ 1,2 cm de diamètre, qui percent
le plateau. Les tubes ont la même hauteur que l’espacement entre plateaux et aﬄeurent à
égale distance entre les deux plateaux, au-dessus du lit de billes. Ce système semblait offrir
une efficacité de 80 à 99 % avec seulement 5 plateaux, sur un exemple d’échanges d’ions.
(a) Colonne entière (b) Détail des plateaux
Fig. I.10 – Schémas de la colonne pulsée brevetée par Grimmet
– un brevet d’absorbeur pulsé fut déposé en 1961 par Van Dyck et est représenté en figure I.11
[19] ; il s’agit d’une colonne formée de compartiments délimités par des chicanes perforées
qui ne laissent passer que le liquide, alors que des vannes sont installées sur la chicane de
manière à ne s’ouvrir que lors de la pulsation vers le bas, laissant ainsi circuler le solide et
le liquide vers le bas.
– Plus récemment, Charzat a déposé avec l’IFP un brevet pour un contacteur dont les pla-
teaux comportent chacun un élément de séparation et un élément de passage du solide,
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Fig. I.11 – Schéma du procédé VanDyck
munis d’un clapet, comme le montre la figure I.12 [20]. Lorsqu’une pulsation ascendante
est communiquée à la colonne, l’ensemble solide/liquide monte librement en soulevant les
clapets sans filtre. Lors de la pulsation descendante, les clapets avec filtre s’ouvrent, les
clapets sans filtre se referment et seul le liquide peut descendre à travers les filtres. Le
solide et le liquide qui circulent à contre-courant sont ainsi intimement mélangés.
Fig. I.12 – Détail du garnissage dans la colonne Charzat
23
I.1 Etat de l’art des contacteurs Solide/Liquide... Chapitre I
Enfin, l’équipe de Göebel et Fortuin, puis de Mak et al., de l’université d’Amsterdam, a
longuement étudié les colonnes pulsées à garnissage fixe, d’abord en liquide-liquide, puis en solide-
liquide à partir de 1985 [21, 22]. Un dispositif de 50 cm de diamètre contenant du garnissage fixe
type Sulzer a traité des particules de 0,7 mm de diamètre.
Les systèmes de pulsation
Le rôle de la pulsation est de ralentir le solide, mais surtout de favoriser l’état de dispersion
du solide dans la phase continue et ainsi de privilégier le transfert de matière. Les techniques
de pulsation sont essentiellement de deux types, soit un système hydraulique, soit le système
pneumatique avec jambe de pulsion.
Le système hydraulique le plus simple est celui du piston qui communique directement sur
le liquide de la colonne un mouvement oscillatoire. Le problème est que, dans ces systèmes, le
joint qui isole l’arbre actionnant le piston est soumis à une forte usure. Des risques de fuite de
fluide procédé sont donc à craindre à la longue. De plus, la pression nécessaire pour engendrer la
pulsation est importante puisqu’elle correspond à la pression pour déplacer le volume de liquide
contenu dans la colonne. Ce problème est cependant résolu en plaçant le piston verticalement
dans une jambe de pulsion. Ces dispositifs simples conviennent très bien aux essais en laboratoire.
Les pompes à membrane peuvent également être employés comme pulseur pour les pilotes de
petite échelle. Les systèmes avec membrane double, comme représenté en figure I.13, peuvent
prévenir les fuites d’huile dans la colonne, ou les fuites de liquide dans le circuit hydraulique [6].
Enfin, certaines colonnes utilisent des souﬄets en acier inoxydable ou en PTFE pour générer des
oscillations.
Fig. I.13 – Système de pulsation hydraulique avec membrane
De manière générale, les systèmes hydrauliques sont fiables et offrent des facilités de mainte-
nance. Les coûts de fonctionnement et la limitation aux petites capacités sont leurs principaux
inconvénients. Néanmoins, ils représentent le système le mieux adapté aux essais en laboratoire.
Les systèmes pneumatiques sont de deux types : (1) ceux qui utilisent un fluide incompressible
qui commande ensuite le déplacement d’un piston ; et (2) ceux qui ont recours à un fluide com-
pressible comme l’air, gaz inerte, et qui transmettent la pulsation au fluide procédé par contact
direct (technique à air pulsé). Ce dernier principe est le plus largement employé dans l’industrie
nucléaire puisqu’il évite tout contact des élements mobiles avec le fluide radioactif et donc toute
interruption d’activité nécessaire à la décontamination des appareils en maintenance.
24
I.1 Etat de l’art des contacteurs Solide/Liquide... Chapitre I
Un exemple de dispositif muni d’une pulsation pneumatique est représenté en figure I.14.
La jambe et la colonne constituent un tube en U à deux branches dissymétriques. En haut
de la jambe se trouve un réservoir à pression constante séparé de cette dernière par un jeu
d’électrovannes qui permettent de la mettre en communication soit avec le réservoir, soit avec la
pression atmosphérique. L’ajustement de la fréquence d’ouverture des valves permet de contrôler
la fréquence de pulsation tandis que le réglage de l’amplitude s’établit en agissant sur la pression
du réservoir d’air.
Fig. I.14 – Système de pulsation pneumatique
En termes de consommation énergétique et d’air, les systèmes pneumatiques sont uniquement
intéressants lorsqu’ils fonctionnent à fréquence naturelle. En effet, le liquide, après une première
mise en mouvement, est naturellement sujet à des oscillations qui résultent d’un équilibre entre
le frottement le long des parois de la colonne et la compressibilité de l’air. A fréquence naturelle,
le volume d’air peut stocker et libérer suffisamment d’énergie pour engendrer des accélérations et
des décélérations du liquide dans la colonne. La fréquence de l’oscillation est liée à la géométrie
de la colonne (diamètre de la jambe de pulsation, nature du liquide et du gaz...) et l’amplitude
peut être modulée par réglage de la pression de la réserve d’air. La gamme des amplitudes
n’est pas limitée lorsque le fonctionnement est opéré à fréquence naturelle alors qu’elle est plus
restreinte pour des fréquences hors de cette condition. Il est, en effet, difficile d’opérer dans des
conditions de non-résonance puisque pour des fréquences plus faibles que la fréquence naturelle,
le système tend à osciller à la fréquence naturelle, et qu’au-delà, il a été noté par Weech et Knight
que l’amplitude diminuait, voire chutait [23]. Ceci peut être expliqué par le fait qu’à plus forte
fréquence, la vanne d’ouverture à la réserve d’air sous pression est ouverte moins longtemps,
laissant ainsi entrer dans la jambe de pulsion une plus faible quantité de gaz, capable de libérer
moins d’énergie. Bracou a proposé la corrélation suivante pour exprimer cette diminution de
l’amplitude pour des fréquences supérieures à 0,5 Hz [24] :
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A = k1.P k2 .fk3 (I.1)
avec A amplitude de l’oscillation, P , Pression du réservoir d’air, f , fréquence de pulsation.
k1, k2, k3 sont des constantes déterminées expérimentalement.
En conclusion sur les techniques à air pulsé, le fonctionnement à fréquence naturelle est très
intéressant d’un point de vue énergétique, mais la fréquence est alors fixée. Hors de ces conditions
de résonance, la plage des fréquences et amplitudes opérationnelles est restreinte et la technique
à air pulsé consomme plus que la pulsation pneumatique directe ou la pulsation hydraulique.
Différents modes de pulsation
Classiquement, on engendre dans les colonnes pulsées des pulsations sinusoïdales ou trian-
gulaires (vitesse constante). Avec des cames spécifiques pour les pulseurs mécaniques ou par un
réglage adéquat des électrovannes pour les pulseurs pneumatiques, on peut également créer un
signal carré, ou dissymétrique. Mais, les pertes de charge étant de plus en plus fortes lorsque les
accélérations sont fortes, le signal sinusoïdal est le plus intéressant énergétiquement [6].
Typiquement, les amplitudes employées sont de l’ordre de l’espacement entre deux chicanes
et varient de 0,25 à 3 cm, et les fréquences sont moyennes, comprises entre 0,5 et 3 Hz, quelle que
soit le diamètre de la colonne. Certains auteurs ont plutôt pour habitude, dans des colonnes de
faible diamètre (2,5 cm), d’employer des pulsations de faible amplitude (1 à 6 mm) et de forte,
voire très forte fréquence (1 à 20 Hz) [25, 26].
Le rôle de la pulsation pour les contacteurs liquide/liquide et solide/liquide est, à chaque fois
d’améliorer le transfert de matière. Mais l’effet est différent : en effet, dans le premier cas, les
oscillations favorisent la rupture des gouttes jusqu’à atteindre un état d’émulsion (phase dispersée
sous forme de très fines gouttelettes) [27], alors que, dans le second cas, il s’agit de mettre en
suspension les particules solides au sein de la colonne et de les ralentir dans une certaine mesure.
En contact solide/liquide, la pulsation est favorable au transfert jusqu’à une valeur critique. Au-
delà de ce seuil, il n’est pas recommandé d’intensifier la pulsation, en raison d’une augmentation
du mélange en retour, défavorable, cette fois, à l’efficacité du transfert [28, 29, 30, 31]. Ces effets
sur la dispersion axiale seront largement détaillés dans la deuxième partie de ce chapitre.
Des modes de pulsation plus complexes sont parfois mis en oeuvre, notamment lorsque la
pulsation a un rôle plus étendu que simplement la mise en suspension du solide. En effet, le CEA
a, par exemple, breveté une colonne à paniers et couronnes dans laquelle le solide est soumis à
la fois à une pulsation rapide et de faible énergie destinée au brassage, et à une pulsation de très
faible fréquence, mais de forte énergie pour évacuer une partie de la phase solide se trouvant dans
un panier et provoquer sa descente vers un panier inférieur [32]. De cette manière, il est possible
de régler le rythme de descente de la phase solide tout en maintenant des conditions propices à
l’échange de matière.
Dans l’industrie de la chimie fine, des problèmes de filtrabilité et d’inertie de lits de particules
se posent lors du lavage des cristaux, par exemple. Ainsi, un mode de pulsation dissymétrique
est préconisé, avec une forte accélération du signal pour délitter le "gâteau" formé sur le plateau.
Le mouvement descendant est plus lent et moins brusque. Entre chaque pulsation, un temps
de repos est introduit de manière à laisser décanter le solide. Un tel mode de pulsation tend à
minimiser les pertes d’énergie.
Boyadzhiev et Angelino ont, de leur côté, développé un modèle de simulation de la vitesse
du solide dans un écoulement, pour plusieurs modes de pulsation [33, 34]. Il s’est avéré que,
pour un signal dissymétrique avec une accélération plus forte que la décélération, un régime dans
lequel le solide plus dense que le liquide a un mouvement ascendant pourrait être obtenu, en
adaptant l’amplitude et la fréquence. L’exploitation de ces propriétés pourrait permettre soit de
simplement ralentir le solide dans sa chute, soit de revoir le sens d’écoulement classique du solide.
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Enfin, très récemment, un mode de pulsation non-sinusoïdal a été introduit dans une colonne
d’extraction d’un principe actif à partir de matière végétale [35]. Son fonctionnement en continu
était rendu difficile parce qu’une partie des plantes traitées flottait, entraînant la formation d’un
bouchon en haut de colonne, sous l’alimentation, et donc un engorgement rapide. Le profil de
pulsation a donc été décomposé en deux étapes : dans une colonne pulsée à disques et couronnes,
une série de pulsations sinusoïdales de forte fréquence et faible amplitude a pour but de ralentir
le solide et d’assurer le mélange entre les deux phases tandis qu’une impulsion ascendante forte
de liquide est destinée à purger, à travers une déverse, les particules solides flottantes. Dans ce
cas particulier, le mode de pulsation original a permis de transposer un opération "batch" en
procédé continu.
Autres études technologiques
L’enjeu technologique consiste essentiellement à contrôler le temps de séjour du solide et
à réduire l’effet de dispersion axiale. En ce sens, diverses pistes d’études ont étés employées
concernant l’introduction d’éléments mobiles sur les plateaux ou sur la possibilité de forcer le
solide à un mouvement ascendant.
Sigal et Guryanov [36] ont, par exemple, constaté que l’introduction de clapets dans une
colonne pulsée accroissait son efficacité, du fait d’un meilleur mélange des deux phases. Par
ailleurs, la présence d’un clapet au-dessus des ouvertures a pour effet de diminuer le mélange
axial d’un facteur 2 ou 3. L’influence du poids des éléments mobiles, de leur forme ou de l’angle
d’inclinaison a donc été étudiée.
I.2 Industries concernées pas les colonnes pulsées
La plupart des applications industrielles de colonnes pulsées se sont effectuées dans le domaine
du nucléaire et de l’agro-alimentaire, ce qui a donné lieu à de nombreux espoirs d’extension de
leur utilisation dans d’autres domaines. Un tour d’horizon a révélé que l’essor des colonnes pulsées
n’avait pas été aussi important que ce qui était attendu. Cependant, ces dernières années, un
développement récent des recherches s’axe sur des problématiques nouvelles du génie des procédés
(intensification de procédé, systèmes dispersés...). Les raisons du manque de développement
seront analysées.
I.2.1 Applications industrielles dans le nucléaire et l’agro-alimentaire
Dans l’industrie nucléaire, seules les applications en liquide/liquide ont abouti au stade de
la production. Des projets avaient cependant été lancés par le CEA en France, sur le traitement
d’eﬄuents riches en cesium et strontium par fixation sur zeolithe. Et les colonnes pulsées évitaient
les problèmes de colmatage grâce à la pulsation. Désormais, ces derniers participent plutôt à
des études de projet en partenariat avec des laboratoires et d’autres entreprises, notamment
avec l’industrie agro-alimentaire. L’équipe russe de Nam et al. a récemment travaillé (1996) sur
l’adsorption d’uranium par des résines AMP échangeuses d’anions [37]. De la même manière,
Bykov et D’yakov ont multiplié les essais pilote dans des colonnes de 10 à 20 cm de diamètre,
et de 5 à 10 m de hauteur pour, par exemple, le lavage de charbon actif, le lavage de cendres de
pyrite, ou encore pour l’extraction de cuivre des minerais [38, 39, 40, 41].
L’industrie du sucre est particulièrement concernée par la colonne pulsée qui paraît bien
adaptée à la nécessité de conditions opératoires strictes dues à la nature biologique des pro-
duits. En effet, d’une part, l’appareil peut être rendu étanche, d’autre part, il permet une bonne
maîtrise de la constance des conditions opératoires (régularité de la qualité) de par sa nature
continue et sa structure simple .
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Les industriels du sucre comme Agrichimie ont déposé des brevets pour des applications ambi-
tieuses des colonnes pulsées [42], nécessitants une grande maîtrise des écoulements : il s’agit de
déshydrater l’hexose en hydroxyméthyl-furfural (HMF) avec un catalyseur hétérogène, le zéolite,
en suspension dans le liquide réactif alors qu’un solide d’extraction circule à contre-courant, des-
cendant par gravité [43]. L’appareil mis en oeuvre est muni d’un garnissage à disques et couronnes
et d’un pulseur mécanique, et son contenu est soumis à une température comprise entre 80 et
200◦C. Le catalyseur est un solide microporeux tandis que le solide d’extraction, de l’alumine ou
du zéolite, doit être dix fois plus gros que le catalyseur, soit de 0,2 mm à plusieurs millimètres.
Aucune production à partir de ce procédé n’est à ce jour connue.
L’entreprise Ernstein, en collaboration avec le CEA, a aussi développé un pilote du procédé pré-
cédent. Mais, les chercheurs ont préféré une catalyse hétérogène couplée à une extraction liquide-
liquide (solvant MIBK). Les essais étaient réalisés dans une colonne de 8,2 m de hauteur, de 25
mm de diamètre, avec un garnissage à disques tronqués, de tranparence 25 %. Finalement, parce
que les propriétés hydrodynamiques du catalyseur étaient modifiées par la réaction, Ernstein
s’est orienté finalement vers la catalyse homogène, revenant ainsi à un contacteur liquide-liquide.
D’autres projets ont également été mis en oeuvre comme la décoloration de sucre (purification,
élimination du HMF) par hydrolyse avec de l’alumine comme catalyseur ou comme la transfor-
mation du HMF en dialcool ou en diacide. Ces études sont soit interrompues, soit toujours en
cours, mais pas encore exploitées non plus.
Dans les autres industries agro-alimentaires, divers projets ont étés rencontrés , toujours
en lien avec le CEA : la déminéralisation des moûts de raisin par résines échangeuses d’ions pour
laquelle la consommation de solvant s’avérait trop importante, ou l’extraction d’huile à partir de
flocons de colza, également abandonnée. Enfin, il existe un brevet britannique pour un procédé
d’extraction d’huile de palme avec de l’hexane, dans lequel s’intègre une colonne pulsée à plateaux
perforés [44].
I.2.2 Applications potentielles envisagées
De nombreux autres domaines industriels sont concernés par le contact méthodique avec mise
en suspension du solide dans une phase liquide. Sont rappelés, dans ce paragraphe, les exemples
d’utilisation potentielle, comme l’envisageaient le CEA dans les années 70 [45] ou encore, plus
récemment, Charzat [20] :
En hydrométallurgie, le cuivre, le cobalt, le fer, le molybdène, le nickel, le zinc, le zirconium,
les terres rares, l’uranium, le plutonium, les métaux précieux sont extraits à partir de minerais
ou de sables, après lixiviation ou broyage. A l’heure actuelle, la lixiviation et l’extraction sont
réalisés par contact avec le solvant percolant dans un lit de solide.
De manière analogue, les sols ou les REFIOM (Résidus d’incinération) nécessitent un épui-
sement maximal des faibles quantités de produit toxique (métaux lourds) qu’ils contiennent. Les
huiles minérales et certains produits hydrocarbonés sont éliminés des déchets industriels (boues,
sables, copeaux).
En pharmacie, l’extraction de plantes, de vitamines, d’antibiotiques, d’alcaloïdes, de la qui-
nine, de protéines et de lipides est réalisée à partir de matières végétales.
En industrie agro-alimentaire, la colonne pulsée peut traiter la matière végétale ou animale
pour obtenir des huiles alimentaires, des extraits de houblon, des essences d’agrumes, du café,
du thé, des huiles de poisson, du sucre, des hydrocarbures, ou encore des lipides et des protéines.
L’extraction de ces produits est réalisée usuellemment dans des appareils avec vis de convoyage
ou par percolation.
Les produits cristallisés sont également concernés par les colonnes pulsées, soit par rapport à
la purification par cristallisation en milieu fondu, soit dans le cadre du lavage de cristaux comme
l’acide salicylique, l’acide adipique ou des silices précipitées.
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Enfin, la colonne pulsée peut être le siège d’une catalyse hétérogène, couplée à une colonne
de régénération pour l’estérification sur zéolite acide, par exemple. Par échanges d’ions enfin,
l’appareil étudié peut traiter la déminéralisation d’eﬄuents sur résines et la démétallisation ou
l’imprégnation de catalyseurs.
I.2.3 Récente reprise des recherches vers des applications modernes
Ni et al., ont, dans le cadre d’une revue, identifié et étudié des perspectives nouvelles pour
les colonnes pulsées dans des domaines de recherche récents [46].
Selon Ni et al., la colonne pulsée peut être utilisée pour une réaction de polymérisation. En
effet, elle permet en continu de former une suspension uniforme de gouttes de monomères dans
la phase continue. Ce facteur est très important si l’on veut éviter la coalescence et obtenir
une distribution de taille monodisperse des polymères. Ici, la taille du polymère est contrôlée
en réglant l’amplitude ou la fréquence. Lors de la polymérisation de l’acrylamide, moins de 4%
de fines particules étaient obtenues dans la colonne, pour plus de 10% dans un "batch". Et de
manière plus générale, les essais ont été étendus à des synthèses de chimie fine (production de
colorant) en milieu diphasique (liquide-liquide).
Un certain nombre d’études, en lien étroit avec l’industrie, ont été réalisées sur l’intensification
de procédés à partir de réacteurs batch, grâce à des colonnes pulsées. Ces derniers peuvent avoir
un rapport longueur sur diamètre beaucoup moins important que les réacteurs pistons continus
puisque les débits nécessaires pour assurer un bon brassage et un écoulement piston sont plus
faibles [46, 26].
Enfin, une étude a été menée à Cambridge sur le développement d’un réacteur triphasique,
dans lequel le catalyseur solide est mis en suspension dans le liquide oscillant, pendant que les
bulles de gaz traversent la colonne. Le catalyseur est activé par une lumière ultra-violet. Le
cas étudié concernait l’oxydation des contaminants dans les eaux usées : les résultats se sont
révélés très intéressants avec une augmentation de la rétention gazeuse, une meilleure efficacité
de l’action catalytique et un moindre risque d’encrassement [46].
I.2.4 Explications au manque de développement des colonnes pulsées dans l’in-
dustrie et les laboratoires
Il s’avère que, depuis le dépôt du brevet sur les colonnes pulsées en solide/liquide par le
CEA en 1978, les développements connus et non couverts par la confidentialité sont limités par
rapport à l’étendue des applications potentielles envisagées. Une analyse des raisons du manque
d’aboutissement des projets met en exergue les points suivants :
Pour la cristallisation, le fonctionnement et l’équilibrage des colonnes sont très délicats et
ne permettent que peu de souplesse sur les débits d’alimentation ou de soutirage. Elles sont
préconisées pour le traitement d’un seul produit, avec une grande productivité et un fonctionne-
ment le plus constant possible. Et dans le domaine des cristallisations en particulier, les procédés
discontinus sont largement concurrentiels car plus économiques et parce que l’extrapolation des
pilotes que possèdent les fournisseurs est directe et fiable.
Concernant les contacteurs solide-liquide, les colonnes pulsées ont des problèmes de déve-
loppement face aux procédés "batch". Le pilotage nécessaire aux extrapolations est lourd : la
connaissance du comportement hydrodynamique de particules solides dans un liquide est moins
étendue que l’écoulement de deux phases liquide, et le dispositif métrologique relatif au solide
est restreint. Le problème se pose particulièrement pour le traitement de matière végétale dont
on a du mal à extraire les corrélations empiriques, ou celui de populations dispersées, difficiles
à décrire correctement. En outre, les propriétés physico-chimiques du solide peuvent changer
au cours du traitement, ce qui rend le comportement dans la colonne très complexe. Tous les
systèmes solide-liquide ne sont donc pas adaptés à un traitement en continu, ce qui freine son
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développement pour des applications plus immédiates. Enfin, une autre explication au manque
de développement des contacteurs continus solide-liquide est liée à la délicate manipulation du
solide en continu au niveau des alimentations et des soutirages.
Conclusion sur les technologies existantes
En conclusion, si on laisse de côté les difficultés rencontrées par la cristallisation en milieu
fondu, le constat est que les problèmes de la colonne pulsée tourne systématiquement autour
du manque de contrôle de l’écoulement solide. L’origine des problèmes est, en premier lieu,
technologique tant, au niveau de la métrologie, de la mise en oeuvre que de l’écoulement dans la
colonne.
Cette première partie de l’étude bibliographique nous a permis de mesurer l’intérêt d’amé-
liorer un dispositif continu en conservant le principe de la pulsation qui présente de plus en plus
d’avantages à l’époque des procédés intensifiés et des produits de spécialité, à haute valeur ajou-
tée et à l’échelle micro- ou nanométrique. Ce travail nous permet, d’ores et déjà, de préconiser
des changements dans le garnissage et surtout dans le mode de pulsation, de manière à mieux
maîtriser l’écoulement solide.
L’inventaire des études hydrodynamiques sur les colonnes pulsées nous aidera à mieux com-
prendre leurs caractéristiques de fonctionnement en fonction des paramètres opératoires et à
confirmer de manière quantitative le manque de contrôle du solide. Nous verrons également si
d’autres études ont été approfondies sur cette dernière problématique.
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I.3 Etude bibliographique sur l’hydrodynamique dans les colonnes
pulsées
Technologiquement simple à réaliser, la colonne pulsée a des potentialités intéressantes du
point de vue du transfert de matière. C’est l’optimisation des paramètres géométriques et opé-
rationnels qui confère cette capacité au contacteur. Les études hydrodynamiques menées sur
cet appareil ont donc eu comme objectif de contribuer à l’optimisation du couple garnissage-
pulsation. De manière plus générale, elles ont aussi fourni des modèles d’écoulement utilisés
pour le dimensionnement et la simulation d’opérations unitaires d’extraction liquide-liquide ou
solide-liquide.
Les études menées sur l’hydrodynamique des colonnes pulsées sont d’abord présentées. Cer-
tains travaux ont concerné spécialement la maîtrise du temps de séjour solide et feront donc
l’objet d’une discussion. L’effet de chaque paramètre géométrique ou opératoire sur les écoule-
ments monophasiques ou diphasiques sera ensuite mis en évidence. Enfin, les outils théoriques
et expérimentaux utiles à nos travaux sur une nouvelle colonne seront rappelés.
I.3.1 Historique des approches de modélisation
Approche globale considérant la phase dispersée comme un milieu pseudo-continu
Les premiers tentatives de modélisation des colonnes pulsées remontent à 1956 lorsque Thorn-
ton a proposé d’assimiler la phase dispersée à une phase pseudo-continue [47]. On supposait que
les deux phases suivaient un écoulement "piston", écoulement pour lequel le champ de vitesse se
réduit seulement à une composante axiale constante. Ce modèle permet de décrire le fonction-
nement de la colonne jusqu’à l’engorgement, et constitue toujours aujourd’hui une base pour le
dimensionnement.
Dans les années 60, Miyauchi& Vermeulen introduisent la notion de dispersion axiale de façon
à prendre en compte les phénomènes tels que les recirculations, les courants de direction radiale
ou encore les passages préférentiels [48]. Cette approche a permis d’écarter l’écoulement réel de
l’idéalité d’un écoulement piston. Les deux phases sont encore assimilées à des milieux continus,
mais, cette fois, le flux de soluté comprend deux contributions : un flux convectif dans le sens
de l’écoulement principal, selon l’hypothèse de l’écoulement piston parfait, et un flux dispersif
dans le sens inverse, engendré par le mélange axial. L’intensité du mélange axial est quantifiée à
l’aide du nombre de Peclet, défini comme le rapport du flux convectif au flux dispersif. Le modèle
piston-dispersion axiale décrit avec succès la phase continue, mais ne représente pas de manière
satisfaisante la phase dispersée.
Approche globale considérant la phase dispersée comme une population
C’est dans les années 70 qu’une approche différente est entreprise en décrivant la phase dis-
persée comme une population de particules ou de gouttes de différentes tailles. De cette manière,
Chartres et Korchinsky prennent en compte le phénomène de mélange en avant (distribution des
vitesses de déplacement des gouttes ou particules de tailles différentes) [49]. Mais, ils négligent
les mécanismes fondamentaux de rupture et de coalescence qui contrôlent la distribution de taille
des gouttes, supposant alors que la distribution est constante. Le modèle ne peut être validé pour
des écoulements avec des vitesses et des taux de présence de la phase dispersée élevés.
La prise en compte de la rupture et de la coalescence des gouttes, source de mélange axial
dans le cas des contacts liquide-liquide a été proposée dans le modèle de Casamatta en 1981, où
la distribution de tailles des particules ou gouttes évolue au cours du temps au gré des cinétiques
de coalescence et de rupture [50]. Grâce à ce bilan de population, une meilleure compréhension
du fonctionnement des colonnes d’extraction dans les conditions industrielles a été acquise, en
particulier au voisinage des conditions d’engorgement.
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Le principe consiste à discrétiser la phase dispersée en classes de taille. La colonne est consi-
dérée comme une succession de compartiments supposés parfaitement agités. Pour chaque classe
de gouttes, on fait intervenir un flux s’opposant au courant principal qui schématise le mélange
axial. C’est le modèle de bacs en cascade avec mélange en retour. Les données initiales sont les
caractéristiques géométriques de la colonne, les caractéristiques physico-chimiques du système
de phases ainsi que les conditions opératoires (pulsation, débits). Les sorties du modèle sont les
profils de rétention, de concentration et de distributions en tailles, le long de la colonne.
Passage à une étude locale de l’hydrodynamique
Le problème est que, dans les conditions de l’approche globale, la définition d’une techno-
logie d’agitation adaptée à un problème particulier demeure une opération très empirique, en
fournissant peu d’informations sur les raisons pour lesquelles un dispositif permet d’atteindre
les performances constatées. Le fonctionnement du modèle de bilan de population passe donc,
nécessairement, par une connaissance approfondie des mécanismes précités, ce qui a motivé des
études locales spécifiques, en parallèle avec le développement de l’outil numérique. Déjà en 1983,
Oh, qui intégrait pour la première fois les équations de Navier-Stokes dans la colonne à disques
et couronnes voyait se dessiner deux grands axes d’étude locale : l’étude du champ des vitesses
permettant d’atteindre les grandeurs caractéristiques du mélange axial et de la turbulence, d’une
part, et l’étude du comportement des gouttes ou particules, d’autre part [51]. L’idée directrice
des travaux menés à partir de 1980 au Laboratoire de Génie Chimique de Toulouse n’est pas une
totale rupture avec l’important acquis concernant le dimensionnement par les modèles hydrody-
namiques classiques du Génie des Procédés. Il s’agit plutôt, dans un premier temps, d’intégrer
les modèles "locaux" dans les bilans de population. A plus long terme, enfin, la simulation nu-
mérique a pour objectif plus ambitieux de réduire les essais pilote, voire même de s’y substituer
afin de devenir l’outil de base pour la conception et le dimensionnement. Mais, l’écoulement gé-
néré est très complexe car instationnaire, turbulent, diphasique à contre-courant, il présente une
périodicité spatiale et temporelle, et un taux de présence de la phase dispersée relativement élevé
dans les conditions industrielles de fonctionnement. De plus, pour les contacts liquide-liquide,
les gouttes se rompent, coalescent, interagissent avec les parois, tout ceci en présence et sous
l’influence du transfert de matière.
Les différentes difficultés ont donc été abordées petit à petit, en commençant par l’étude
d’écoulements monophasiques. Et en 1989, Gourdon présentait deux procédures d’aide à la
conception des contacteurs diphasiques [52]. La première approche se voulait plutôt expérimen-
tale :
– développement d’expérimentations à l’échelle d’une ou deux gouttes, visant à caractériser
par des lois empiriques le transport, la rupture et la coalescence ;
– introduction des lois ainsi établies dans le modèle de population de gouttes et simulation
du fonctionnement de la colonne dans une large gamme de conditions opératoires ;
– Comparaison aux données expérimentales pour validation.
Un deuxième schéma illustrait davantage l’approche "locale" initiée par Oh et Laulan [51, 5] :
– recherche de corrélation entre les phénomènes de rupture, de coalescence, de transport et
l’hydrodynamique de la phase continue.
– établissement des lois d’extrapolation des écoulements de phase continue (énergie cinétique
turbulente, dissipation, pertes de charge, dispersion axiale) en fonction de la géométrie de
la colonne et des conditions de fonctionnement ;
– corrélation finale entre les mécanismes fondamentaux, la géométrie de la colonne et les
conditions opératoires.
Globalement, il s’avère que de constants allers-retours ont été réalisés entre les approches
locales et globales ainsi qu’entre les études expérimentales et numériques, au gré des avancées
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dans la conception des modèles physiques et dans les technologies de métrologie.
Etude de la phase continue
Dans un premier temps, des mesures de vitesse moyenne axiale et radiale ont été réalisées
à différents instants d’un cycle de pulsation par Laulan (1980), au niveau d’une couronne et à
mi-distance entre un disque et une couronne [5]. La technique utilisée est la vélocimétrie Doppler
à laser.
Par la suite, Oh a réalisé une cartographie du champ de vitesse moyenne et tracé les lignes de
courant correspondantes au cours d’un cycle de pulsation et sur un étage de garnissage [51]. Il a
mis en évidence la bidimensionnalité du champ de vitesse moyen, sa périodicité spatiale ainsi que
sa périodicité temporelle, de période égale à celle d’une pulsation. Plus tard, Angelov et al. (1990)
ont prouvé que l’écoulement moyen était symétrique par rapport à l’axe central de la colonne,
et confirmé sa périodicité spatiale [53]. Par ailleurs, Milot [54] et Bracou [24] se sont intéressés
à l’influence des paramètres opératoires et géométriques sur l’hydrodynamique, en mesurant les
pertes de charge associées à la présence du garnissage et à la production de turbulence.
Ces étude expérimentales ont été suivies par des études numériques de l’hydrodynamique de
la phase continue tout au long des années 90 (Angelov et al. [53] ; Legarrec [55] ; Aoun Nabli [56] ;
Zakharieva et al. [57]). Elles ont permis de déterminer les coefficients de mélange axial, ainsi que
l’influence des paramètres géométriques et opératoires par des "expériences numériques". Les
simulations de Aoun Nabli ont été réalisées avec le code de calcul ESTET (EDF), en prenant en
compte la turbulence par un modèle (k, ε) [56]. Enfin, dernièrement, le niveau de description de
l’écoulement de la phase continue a été encore affiné grâce à une simulation aux grandes échelles
mise en place par Daniel en 2002, en s’appuyant sur une campagne de mesures par vélocimétrie
par images de particules en écoulement monophasique [58].
Etude du comportement de la phase dispersée
Dans les années 80, beaucoup d’études ont visé à déterminer les lois empiriques qui caracté-
risent la rupture et la coalescence de gouttes. On peut citer par exemple les travaux de Laulan
[5] sur la rupture puis ceux de Gourdon [52] qui se sont attachés à développer des méthodologies
et dispositifs expérimentaux afin de déterminer automatiquement à l’échelle de la paillasse les
grandeurs caractéristiques des lois recherchées.
Ce n’est qu’à partir de 1995 que les efforts de l’étude numérique ont pu se porter sur un écou-
lement diphasique, par le biais d’une étude lagrangienne du comportement des gouttes isolées,
portées par l’écoulement monophasique. Au cours des travaux de Bardin (1998), des gouttes de
taille contrôlée ont été lâchées expérimentalement et numériquement, une à une dans un écoule-
ment monophasique oscillant généré dans des colonnes à disques et couronnes [59]. Les résultats
expérimentaux ont été obtenus à l’aide d’un système de trajectographie 3D, permettant de filmer
les gouttes pendant leur mouvement, puis de calculer leur position au cours du temps, et donc
leur vitesse après un traitement spécifique des images numérisées.
De précieux renseignements sont apportés par l’étude de Bardin : les cheminements de gouttes
prédits par la simulation lagrangienne respectent la tendance observée lors des expérimentations.
Mais, quantitativement, un écart de l’ordre de 20% pour les temps de séjour des gouttes et
le coefficient de dispersion axiale, est obtenu par rapport à l’expérience. Du point de vue du
dimensionnement industriel, ces résultats sont déjà très satisfaisants.
Les travaux de Maté [60] et Daniel [58] mettent en exergue les problèmes d’interactions
goutte-parois qui ne sont pas pris en compte dans la simulation de Bardin et proposent alors un
modèle décrivant physiquement le rebond. Enfin, la description lagrangienne est réalisée par une
méthode de simulation aux grandes échelles qui consiste à ne résoudre directement les équations
de Navier-Stokes que pour les échelles supérieures à une taille fixée au départ. Les résultats sont
coûteux en temps de calculs, mais comparés aux expériences par trajectographie 3D, rectifient
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bien les erreurs liées à l’utilisation de modèles en moyenne de Reynolds de type (k, ε).
Etudes récentes réalisées par l’approche globale
Les principales études concernant l’approche globale, en liquide-liquide, à partir de 1981, se
sont concentrées sur le transfert de matière, se restreignant à de faibles transferts ou au transfert
d’un seul constituant sous des hypothèses simplificatrices. Zimmermann (1993) est le premier
à coupler une description complète de l’hydrodynamique avec une approche Maxwell-Stephan,
qui s’adapte bien à la prédiction de transfert dans un système multi-constituant [61]. En 1995,
Toutain étend ce dernier modèle à la dynamique [62]. La résolution d’un tel modèle en dynamique
passe par la mise en oeuvre d’un intégrateur de nouvelle génération basé sur la méthode de Gear,
plus robuste et plus fiable que les intégrateurs précédents, et surtout, permettant la gestion
d’évènements. Ainsi, le simulateur développé offre la possibilité d’un grand nombre de scénarios
de régimes intermédiaires : mise en régime, arrêt de la colonne.
Etudes des contacteurs solide-liquide
La connaissance de l’hydrodynamique dans les contacteurs solide-liquide est beaucoup moins
aboutie que dans les contacteurs liquide-liquide, essentiellement en raison de la nature même des
particules solides dont la forme et le comportement diffèrent notablement de celles des gouttes.
Ajoutons cependant que, dans ce cas, il n’y a plus la complication liée aux phénomènes de rupture
et de coalescence.
En 1984, Sukmanee a adapté les équations du bilan de population développées par Casamatta
au cas du solide-liquide [30]. Les phénomènes d’aggrégation et d’attrition, analogues à la coa-
lescence et la rupture en liquide-liquide, ont étés négligés. Les travaux de Sukmanee, puis ceux
de Srisuwan (1988), et Haunold (1991) permettent de valider les prédictions faites par le modèle
simplifié [31, 29]. En revanche, l’absence de dispositif métrologique fiable pour la mesure de la
rétention locale dans la colonne et pour la détermination des vitesses de chutes de particules en
colonne altère la précision des paramètres de la modélisation et des profils de rétention expéri-
mentaux. Les méthodes de mesure de rétention se font à l’époque par des méthodes intrusives.
Non seulement, elles perturbent l’écoulement dans la colonne, mais aussi le prélèvement n’est pas
représentatif du mélange solide/liquide en raison de la formation de bouchons et/ou de passages
préférentiels à l’entrée de la vanne.
A ce jour, la simulation numérique de l’écoulement de la phase solide n’a pas été envisagé
dans les colonnes pulsées. Cependant, la voie a été ouverte avec l’adaptation de certains codes
de calculs à des lits fluidisés solide-liquide [63].
Conclusion sur les différentes approches de représentation
L’utilisation intensive des modèles locaux a pu générer des corrélations "numériques" utiles
pour l’aide au dimensionnement des colonnes, dans des gammes de variation correspondant aux
productions industrielles. La quantité d’informations extraites de ces études, depuis une vingtaine
d’années, a dépassé les résultats obtenus par l’approche globale qui faisait appel à de nombreuses
expériences. C’est pourquoi dans le paragraphe I.3.3, un bilan des connaissances obtenues par
les deux approches est dressé.
Par ailleurs, le dispositif conçu au cours de la thèse se distingue des colonnes à disques et
couronnes ou à plateaux perforés, de par sa complexité et la présence d’éléments mobiles. Ce
choix technologique et la présence de solide nous orientent vers une modélisation par approche
globale, dont les outils théoriques seront présentés en partie I.3.4.
Parmi ces outils, l’apport des bilans de populations n’a pas été considéré nécessaire, pour
une première approche de représentation de la colonne. Les innovations apportées au procédé
devraient, en effet, permettre de réduire la dispersion granulométrique.
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I.3.2 Etudes sur le contrôle de l’écoulement de la phase dispersée ou solide dans
les colonnes pulsées
Prévision de la vitesse des particules
Pour la modélisation de l’hydrodynamique de la colonne, différentes lois, plus ou moins empi-
riques, permettent de décrire le comportement des phases et sont injectées dans le modèle. Pour
la phase continue, la représentation repose sur l’évaluation du coefficient de dispersion axiale.
Par contre, les phénomènes relatifs à la phase dispersée sont plus nombreux et plus complexes.
Les lois relatives à la vitesse de la phase dispersée sont rappelées dans ce paragraphe.
? Les vitesses relatives particules-liquide
Une relation cinématique relie les vitesses absolues des phases dispersées et continues, respec-
tivement ud(h, ∅) et uc(h), pour un diamètre ∅ de la particule et une hauteur h dans la colonne
donnés :
ud(h, ∅) = uc(h) + ur(h, ∅) (I.2)
ur(h, ∅) est définie comme la vitesse relative d’une particule de diamètre ∅ au niveau h de
la colonne. Celle-ci peut se déduire de la vitesse relative d’une particule voyageant seule dans la
colonne u∗r(∅) par la relation suivante :
ur(h, ∅) = (1− ϕ(h))α.u∗r(∅) (I.3)
où ϕ est la rétention locale dans la colonne.
Richardson et Zaki (1954) ont déterminé que α variait entre 1,4 et 3,6 en fontion du nombre
de Reynolds relatif à une particule [64]. Le terme (1-ϕ) revient à diminuer l’effet de la poussée
d’Archimède qui s’exerce sur la particule.
? Les effets du ralentissement
Outre la présence des autres gouttes dans la colonne, le garnissage et le système d’agitation
ont différents effets qui perturbent la chute d’une goutte isolée. En effet, Bardin observait qu’un
garnissage à disques et couronnes diminuait de 40 à 50 % la vitesse sans garnissage, ce dernier
empêchant la goutte d’avoir une trajectoire rectiligne [59]. De même, il a été démontré par
Haverland en 1988 que les effets de la pulsation pouvaient diminuer la vitesse d’une goutte
unique d’environ 10 % dans une colonne à plateaux perforés [65].
Tous ces effets sont rassemblés dans un coefficient de ralentissement Cr. Il en résulte une
expression de la vitesse d’une goutte unique dans la colonne :
u∗r(∅) = Cr(Af, garnissage, ∅).ut(∅) (I.4)
où ut est la vitesse terminale de chute en milieu infini stagnant.
Globalement, le ralentissement augmente avec l’intensité d’agitation ; il diminue avec la taille
des gouttes ou des particules et lorsque le garnissage est plus lâche. Cr est défini par des relations
empiriques qui seront présentées dans un paragraphe ultérieur.
? La vitesse terminale de chute
Formellement, la vitesse terminale de déplacement pour des particules sphériques de diamètre
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où ∆ρ est la différence entre les masses volumiques des deux phases,
ρc est la masse volumique de la phase continue,
g est l’accélération de la pesanteur,
Cw est le coefficient de traînée.
ut résulte d’un bilan des forces s’exerçant sur la particule : équilibre entre force de pesanteur,
force de traînée et poussée d’Archimède. Cette relation requiert la connaissance du coefficient
de traînée Cw, qui dépend du régime hydrodynamique, que l’on caractérise par le nombre de
Reynolds Ret = ∅.ut.ρcµc ramené à la particule.
Les expressions de Cw que l’on peut considérer, si on assimile le solide à des particules
sphériques, sont celles rassemblées par Kunii et Levenspiel [66].

























Le plus souvent, la notion de sphéricité des particules n’est pas applicable, surtout dans le
cas de matières végétales. Aussi, des corrélations empiriques (équations I.19 et I.20), spécifiques
à un système solide-liquide, ont été obtenues et sont rassemblées plus loin.
Au final, il faut surtout retenir que le temps de séjour des particules dans une colonne pulsée
est fortement lié à leur densité et à leur taille. Une dispersion granulométrique entraînera alors
une distribution des temps de séjour, même dans le cas d’écoulement proche du piston.
En outre, même si le garnissage réduit d’environ 50% et la pulsation d’environ 10% le temps
de séjour d’une particule solide, comme observé avec les gouttes, celui-ci reste toujours trop faible
pour que l’équilibre du transfert de matière soit atteint. Ni l’optimisaton de l’espacement entre
les chicanes, ni l’optimisation de l’intensité de la pulsation n’ont permis d’éviter que le solide
ne "chute" trop vite au sein des colonnes pulsées. Ce constat a été effectué, en particulier, au
laboratoire de Génie Chimique de Toulouse, lors d’études empiriques via les thèses de Haunold,
Ngamprasertsith et Wongkttipong [29, 28, 35].
Peu d’études ont été effectuées dans le but de mieux contrôler l’écoulement solide. Seulement
deux travaux ont étés relevés dans la littérature à ce sujet. Leur démarche et propositions sont
présentées ci-dessous.
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Contrôle du transport des particules par la pulsation
Comme il a été mentionné plus tôt, Boyadzhiev et Angelino se sont intéressés dans les années
70 à la possibilité de faire monter des particules denses grâce à une pulsation dissymétrique avec
des accélérations plus fortes que les décélérations. Les calculs démontraient que des trajectoires
ascendantes pouvaient être obtenues pour des fréquences très élevées (f=25 Hz) et lorsque l’am-
plitude A était supérieure à 2 cm. Il a ainsi été obtenu des vitesses ascendantes de la phase fluide
de 150 cm/s alors que la vitesse terminale de chute était de 61 cm/s (particules isolées de densité
8000 kg/m3 et de diamètre 0,2 cm ).
Selon cette étude de modélisation, la simple adoption d’un signal dissymétrique par rapport
à un signal symétrique suffirait à contrôler le temps de séjour du solide. Mais, ces travaux sont
restés théoriques, n’ont traité que le cas d’une particule isolée et n’ont pas donné lieu à des
validations expérimentales. D’autre part, cette méthode ne permet pas un contrôle complet du
solide puisqu’elle traite alors toutes les particules de la même manière et n’évite donc pas la
dispersion granulométrique. De telles accélérations sont d’ailleurs, au contraire, parfois utilisées
dans l’industrie afin d’éliminer les fines.
Contrôle de la mise en suspension des particules par la pulsation
Mackley et al. ont voulu démontrer qu’il était possible de contrôler la mise en suspension de
particules quelle que soit leur taille, leur densité et la dispersion granulométrique [25].
Les essais ont été réalisés en mode batch uniquement dans une colonne de 23 mm de diamètre
interne et 30 cm de haut, munie d’anneaux espacés de 3,5 cm. Des résines échangeuses d’ions
denses, de 0,5 mm de diamètre environ et avec des vitesses de sédimentation de 45 mm/s et 78
mm/s, ont été testées. L’expérience consistait à déposer un lit de solide au fond de la colonne
remplie de fluide et à appliquer la pulsation en faisant varier l’amplitude (de 0 à 6 mm) et la
fréquence (de 1 à 20 Hz). Des densitomètres optiques placés autour de la colonne permettaient
ensuite de suivre la concentration des particules qui ne dépassait pas 10%. Les résultats montrent
que les particules sédimentent pour une faible intensité de pulsation alors qu’elles peuvent se
répartir uniformément dans la colonne lorsque la pulsation est suffisante. Le lit s’expanse de plus
en plus lorsque l’amplitude ou la fréquence de la pulsation augmentent. Mackley explique ceci
par le fait que la phase solide est entraînée par l’écoulement "chaotique" de la phase liquide.
Des zones de forte turbulence se forment et disparaissent entre les couronnes sous l’effet combiné
de la pulsation et du garnissage. Une corrélation empirique a été déterminée pour décrire ce
comportement :
γ = [1− exp(−RMackley 2piAf
ut
)] (I.9)
où γ est le rapport de concentration entre deux niveaux consécutifs dans la colonne, RMackley
est une constante empirique. Quand γ tend vers 1, une suspension uniforme est répartie le long
de la colonne munie d’obstacles. A l’inverse, un gradient de concentration apparaît quand γ
est inférieur à 1. Par ailleurs, pour des mélanges de population, avec une pulsation faible, une
ségrégation contrôlée peut être obtenue. En adoptant une pulsation qui entraîne un γ proche
de 1 pour les particules les plus lourdes, on peut espérer que les particules lourdes et légères
seront mélangées. Il faut tout de même préciser que la courbe γ, fonction de 2piAfut , tend vers
une asymptote γ = 1. Autrement dit, l’effet de mélange uniforme de plusieurs suspensions est
seulement réalisé pour des cas extrêmes où f −→∞ et A 6= 0 ou encore f 6= 0 et A −→∞.
Aucune étude aboutie sur le fonctionnement d’une colonne en continu, en présence de solide
n’a été menée. Mais, cette étude nous démontre au moins que la réduction de la dispersion
granulométrique nécessite de très fortes intensités de pulsation parfois difficiles à mettre en
oeuvre dans les colonnes de grande capacité.
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I.3.3 Bilan des paramètres ayant une influence sur les écoulements liquide et
solide dans les colonnes pulsées
Les différentes études citées dans l’historique ont permis de dégager un ensemble de carac-
téristiques sur le fonctionnement d’une colonne à disques et couronnes ou à plateaux perforés,
certains auteurs ayant travaillé sur l’influence de la géométrie de la colonne (transparence des
plateaux, rapport de forme) et des conditions opératoires (A, f , Débits), expérimentalement ou
numériquement. Une synthèse de ces résultats est présentée ci-dessous.
Il faut préciser que la compléxité de l’optimisation du fonctionnement de la colonne pulsée
réside dans les interactions entre les différents paramètres. Ainsi, il est difficile de mettre en
évidence l’effet de chaque paramètre de manière indépendante.
Définition des paramètres adimensionnels
1. Les paramètres associés à la géométrie du contacteur





où H est l’espacement entre deux plateaux, et D le diamètre de la colonne ;
– le taux de transparence du garnissage : T ∗ (rapport entre la section libre offerte à l’écou-
lement et la section pleine de la colonne)
2. Les paramètres associés à la pulsation










où νc est la viscosité cinématique de la phase continue ;










La fréquence et l’amplitude de la pulsation
? Evolution de la structure de l’écoulement
Les paramètres dynamiques A∗ et f∗ augmentent le niveau d’énergie cinétique turbulente sur
un compartiment et une période de pulsation. Oh détermine expérimentalement que l’intensité
turbulente croît linéairement avec Af [51] et Angelov et al. montrent la même tendance [53, 67],
ce qui se traduit par les évolutions suivantes pour k et ² :
< k > ∼ (Af)2
< ² > ∼ (Af)3
où <> désigne l’opérateur moyenne spatio-temporel sur l’étage et la durée de la pulsation.
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Les paramètres d’amplitude et de fréquence n’ont cependant pas un rôle symétrique : f∗ a une
influence plus importante. Oh [51], puis Legarrec [55] et Aoun Nabli [56] observent une transition
d’un régime laminaire à un régime instable de tourbillons, puis à un régime stable en augmentant
f∗ pour une géométrie et une amplitude fixée faible (A∗ ∼ 0, 1), s’accompagnant d’une augmen-
tation de la taille, du débit et de la durée de vie des recirculations. Pour des amplitudes fixées à
des valeurs plus élevées (A∗ ∼ 0, 5), les mêmes évolutions sont observées, mais avec l’apparition
d’une seconde transition qui correspond à un retour au régime de tourbillon instable lorsque f∗
augmente. Legarrec a étudié spécifiquement l’influence de l’amplitude et il s’avère que l’évolution
est différente pour de faibles et de hautes fréquences [55]. A basse fréquence, l’augmentation de
l’amplitude entraîne un accroissement des volumes, des débits et de l’inertie des recirculations
puis suivent un comportement asymptotique. A l’inverse, à fréquence élevée, les recirculations
sont moins stables quand l’amplitude augmente, leur taille restant quasiment inchangée.
L’étude lagrangienne menée par Bardin, dans une colonne à disques et couronnes, a montré
qu’une augmentation de l’intensité de pulsation Af entraînait un étalement des nuages de gouttes
dans les compartiments, ce qui peut s’expliquer par un accroissement du niveau de turbulence
et des vitesses locales des recirculations [68]. Ce résultat confirmait les conclusions de Gourdon
et Casamatta selon lesquelles la rupture des gouttes était liée au niveau de turbulence que les
gouttes rencontraient sur leur trajectoire [69]. Par ailleurs, Bardin a observé que l’amplitude et
la fréquence jouaient un rôle parfaitement symétrique sur les gouttes.
? Evolution des pertes de charge
Aoun Nabli constate que, contrairement à ce que supposaient ses prédecesseurs (Laulan [5],
Oh [51], Milot [54]), la pulsation a pour effet d’augmenter les pertes de charge par rapport à un
écoulement unidirectionnel sans changement de sens. Legarrec [55] et Aoun Nabli [56] observent
que le gradient de pression croît plus rapidement avec le paramètre de fréquence qu’avec le
paramètre d’amplitude.
? Evolution de la dispersion axiale dans la phase continue
Diverses méthodes de distribution de temps de séjour, notamment par traçage électrolytique,
ou radioactif ont été employées pour déterminer des lois donnant l’intensité de la dispersion
axiale. Ainsi, Park [70], Oh [51] et Srisuwan [31] ont établi des corrélations illustrant le fait que
la dispersion axiale de la phase continue augmentait avec le produit Af . En 1988, Buratti a
séparé les rôles de l’amplitude et de la fréquence et a montré là aussi que leur rôle n’était pas
symétrique [71].
Une étude récente a été réalisée par Aoun Nabli au travers de simulations numériques [56].
Il confirme que l’amplitude et la fréquence ont un rôle dissymétrique sur la dispersion axiale. La
corrélation qu’il établit montre ainsi que le coefficient de dispersion axiale croît plus rapidement
avec la fréquence qu’avec l’amplitude de pulsation. Cette importance du paramètre de fréquence
semble illustrer le fait que l’instationnarité dépend beaucoup plus de la fréquence, ce qui est
visible dans le terme de l’accélération globale (Accélération= −2pi2Af2 sin(2pift)) qui représente
les termes instationnaires de l’écoulement.
Stonestreet et Van der Veeken, dans une colonne à anneaux de 24 mm de diamètre et 2,8 m
de long, ont identifié trois régimes de fonctionnement en faisant varier l’intensité de la pulsation,
quantifiée par Reo [26] :
– une région initiale dans laquelle la dispersion axiale diminue en fonction de Reo lorsque les
vortex formés entre les anneaux deviennent plus grands, plus intenses et réduisent donc les
volumes morts ;
– une zone intermédiaire dans laquelle la dispersion axiale atteint un minimum ;
– et une zone dans laquelle la dispersion axiale croît en fonction de Reo, lorsque la contribu-
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tion des pulsations au "back-mixing" devient trop importante.
Pour différents débits unidirectionnels cumulés au débit sinusoïdal, les conditions d’optimisation
peuvent donc être optimisées et permettent d’atteindre un écoulement proche de l’écoulement
piston. Un rapport optimal entre le débit global du flux et la pulsation ReoRen compris entre 1,8 et
2 est même préconisé par les auteurs.
? Evolution de la dispersion axiale dans la phase dispersée
Ce n’est qu’en 1998 avec les travaux de Bardin que la dispersion axiale de la phase dispersée
a pu être obtenue [59]. Jusque-là, l’hypothèse était faite dans les simulations que la dispersion de
la phase dispersée était égale à celle de la phase continue. Ceci était justifié en considérant que les
particules suivent grossièrement les trajectoires fluides de la phase continue et subissent donc le
même effet. Il s’avère que la dispersion axiale pour une population de diamètre de goutte donné
est très inférieure à la dispersion de la phase continue. Mais, la dispersion axiale est beaucoup
plus importante pour une population polydispersée que pour la phase continue ou une population
monodisperse de diamètre moyen équivalent. La distribution de tailles crée une distribution de
vitesses. Ce "mélange en avant" est la contribution prépondérante dans la dispersion de la phase
dispersée, le "mélange en retour" représentant seulement 10% du phénomène.
? Evolution de la vitesse relative des gouttes ou particules
L’influence du produit Af se fait ressentir dans l’expression du coefficient de ralentissement
Cr. Sukmanee [30], Srisuwan [31], Haunold [29] et Ngamprasertsith [28] ont montré, grâce à des
chronométrages de particules que l’augmentation de Af ralentissait la particule.
Bardin démontre également en liquide-liquide, grâce aux simulations numériques et à des
lâchés de gouttes de taille contrôlée suivies par des caméras 3D, que le temps de séjour des
gouttes dans un compartiment est une fonction décroissante du diamètre des gouttes [59].
La pulsation reste donc un des moyens d’action privilégié de l’opérateur sur les temps de
séjour des particules.
? Evolution de la rétention
L’intensité de la pulsation contribue à augmenter le temps de séjour des inclusions en dimi-
nuant leur vitesse relative, et en conséquence contribue à une augmentation de la rétention.
Mais, l’effet le plus marquant de la pulsation réside dans sa capacité à provoquer la frag-
mentation des inclusions (principalement dans le cas de bulles ou de gouttes) et en conséquence
à diminuer la taille caractéristique de la population d’inclusions, donc à augmenter à nouveau
notablement la rétention.
Le rapport de forme
? Evolution de la structure de l’écoulement
Comparativement aux autres paramètres étudiés, c’est le paramètre de forme h∗ qui influence
le plus la structure de l’écoulement. Les conclusions de Aoun Nabli [56] confirment les observations
de Oh [51] et de Angelov et al. [53, 72] : les zones de recirculation tendent à disparaître quand
h∗ diminue. Aoun Nabli met en évidence deux configurations d’écoulement : l’une présentant des
recirculations instables pour de faibles rapports de forme (h∗=0,156), l’autre caractérisée par la
stabilité de ces recirculations au cours d’un cycle de pulsation pour de grands rapports de forme
(h∗=0,406).
? Evolution des pertes de charge
Leroy a étudié expérimentalement les pertes de charge dans la colonne à disques et couronnes,
il montre que les pertes de charge diminuent avec l’augmentation du rapport de forme [73].
? Evolution de la dispersion axiale dans la phase continue
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Srisuwan observe expérimentalement une dispersion axiale accrue lorsque la hauteur des
compartiments augmente [31]. Aoun Nabli confirme numériquement cette évolution et démontre
encore le rôle prépondérant du rapport de forme par rapport aux autres paramètres [56]. En
effet, la taille des recirculations et leur stabilité dépendent très fortement de h∗ : ils augmentent
avec l’espacement entre les plateaux, ce qui contribue à favoriser le mélange axial.
? Evolution de la vitesse relative des gouttes ou particules
Srisuwan et Haunold ont montré que les particules étaient plus ralenties (Coefficient de ra-
lentissement Cr plus faible) lorsque l’intervalle disque-couronne diminuait [31, 29].
Le taux de transparence
Pour tous les travaux recensés, la surface de passage laissée libre à l’écoulement varie entre
12% et 40% de la section pleine de la colonne.
Oh [51] et Angelov [53, 72] ont étudié l’influence du taux de transparence à partir de si-
mulations numériques. La taille des recirculations et le niveau d’agitation turbulente diminuent
légèrement avec l’augmentation de la transparence des plateaux. En conséquence, les effets du
ralentissement ou de fragmentation des inclusions sont amoindris. Dans la gamme des taux de
transparence étudiés, le mélange axial évolue peu.
Le nombre de Reynolds
Les simulations numériques de Oh [51], puis de Legarrec [55] et de Aoun Nabli [56] ont montré
que l’intensité des recirculations est d’autant plus importante que le nombre de Reynolds est
élevé, pour des régimes laminaires. Mais, à partir de certaines valeurs du Reynolds, les volumes,
les débits recirculés ainsi que les pertes de charge atteignent des valeurs asymptotiques. Cela
signifie que l’écoulement dans la colonne ne dépend que de la géométrie à partir d’un nombre de
Reynolds suffisamment élevé.
Les débits
Si on augmente le débit d’alimentation de la phase dispersée, la rétention augmente aussi.
Le contre-courant de solvant ralentit le déplacement des gouttes ou particules. En consé-
quence, si le débit de la phase continue augmente, les vitesses relatives des particules ou des
gouttes diminuent et la rétention dans la colonne croît.
La rétention
D’une part, la présence de particules tend à stabiliser l’écoulement. Donc, lorsque la rétention
augmente, la dispersion axiale de la phase continue diminue.
D’autre part, d’après l’équation I.3, la vitesse relative des particules diminue lorsque la réten-
tion est plus élevée. En effet, la présence d’autres particules gêne le déplacement de la particule
suivie.
L’augmentation de la rétention a donc le double effet positif de diminuer l’effet de dispersion
axiale, et de rallonger le temps de séjour des particules dans la colonne.
Le diamètre de la colonne
Peu de données existent sur l’influence du diamètre de la colonne même si ce paramètre
est très important en vue de l’extrapolation. Thornton et Logsdail ont déterminé des points
d’engorgement et quantifié des transferts de matière pour des systèmes liquide-liquide [4]. Ils ont
observé que le diamètre n’avait pas d’influence sur le coefficient de ralentissement compris dans
la vitesse de glissement de la goutte. En revanche, la performance de la colonne diminue lorsque
le diamètre augmente.
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Aoun Nabli, en multipliant les simulations numériques, a confirmé les prévisions de Thornton
et Logsdail puisqu’il propose une variation linéaire entre le coefficient de dispersion axiale de
la phase continue et le diamètre de colonne. De la même manière, il montre que les pertes de
charges sont inversement proportionnelles au diamètre (cf corrélations paragraphe 3.4) [56].
Divers paramètres géométriques
Des mesures expérimentales systématiques ont été réalisées par Ni et al. par injection de tra-
ceur et suivi du temps de mélange dans des colonnes pulsées fermées (à couronnes uniquement),
afin d’étudier l’effet de l’épaisseur des couronnes et leur position par rapport aux parois de la
colonne [74, 75]. Le temps de mélange correspond au temps au bout duquel un état de mélange
uniforme est atteint. Un temps de mélange long atteste de la présence de circulations préféren-
tielles et de volumes morts. Un bon mélange est recherché afin de s’approcher d’un écoulement
le plus piston possible en continu.
Les résultats montrent que, plus les chicanes sont épaisses, plus le mélange se fait difficilement.
Le compromis entre un bon mélange et la robustesse des couronnes est obtenu pour des épaisseurs
de couronnes autour de 2 à 3 mm. Il a été également remarqué qu’un espace, même très petit,
entre la couronne et la paroi de la colonne détériorait les conditions d’écoulement en créant des
passages préférentiels.
Corrélations issues de la littérature
Ce paragraphe rassemble quelques-unes des corrélations issues de travaux antérieurs. Elles
peuvent être directement intégrées dans les modèles de simulation basés sur un bilan de popula-
tion, permettant ainsi un pré-dimensionnement des colonnes pulsées.
? La dispersion axiale
Srisuwan a établi la loi suivante à partir de mesures effectuées en présence de solide [31] :
pour h∗=12 mm
DaL = 0, 91.(Af).(1− Φ) (I.15)
pour h∗=24 mm
DaL = 2, 28.(Af).(1− Φ) (I.16)
avec Af exprimé en cm/s, DaL, le coefficient de dispersion axiale de la phase liquide en cm2/s
et Φ la rétention globlale dans la colonne.
Aoun Nabli, grâce à de nombreuses simulations en écoulement monophasique, a obtenu la loi










où D est le diamètre de la colonne.
Cette équation est valable pour : 0,156 < h∗ < 0,406 ; 17 < T ∗ < 40% ; 0,057 < A∗ < 0,173 ;
55406 < f∗ < 124582 ;
? Le coefficient de ralentissement
Ngamprasertsith propose une corrélation spécifique à sa colonne de diamètre 5 cm, valable
pour des billes de polystyrène et des graines de Pastel dans de l’hexane [28] :
Cr = k(Af)−0,23.(H)0,18.∅0,20 (I.18)
où Af est exprimé en cm/s, H (espacement entre un disque et une couronne, dans ce cas) et ∅
en mm.
? La vitesse terminale de chute
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Haunold propose, pour des fleurs de pyrèthre dans l’hexane, une corrélation donnant la vitesse




La mesure des temps de chute de graines de Pastel dans l’hexane par Ngamprasertsith a
donné une relation linéaire entre la vitesse et le diamètre :
ut = k′′.∅ (I.20)
? Le coefficient de pertes de charge
Aoun Nabli détermine une équation correspondant à l’évolution des pertes de charge en
fonction de la transparence, de l’écart entre plateaux, de l’amplitude et de la fréquence [56] :










Cette équation est valable pour : 0,156 < h∗ < 0,406 ; 17 < T ∗ < 40% ; 0,057 < A∗ < 0,173 ;
55406 < f∗ < 124582 ;
Prévision de l’engorgement
L’engorgement des colonnes pulsées a été abondamment étudié par le passé. Théoriquement,
l’engorgement correspond à une limite de fonctionnement se traduisant par une charge maxi-
male admissible dans l’appareil, au-delà de laquelle on assiste à des dysfonctionnements majeurs,
conduisant à des entraînements de phase d’un côté ou de l’autre de la colonne. En pratique, la
prédiction de l’engorgement et de la manière dont il survient demeure complexe. Nous mention-
nons dans ce qui suit deux "écoles" :






S(1− Φ) = u0(1− Φ) (I.22)
où Qc et Qd sont les débits volumiques respectifs de la phase continue et de la phase dispersée ;
u0 est la vitesse moyenne des gouttes dans la colonne ;
Φ représente la rétention globale dans la colonne ;
S est la section de la colonne.
Dans ce cas, on suppose que les deux phases sont réparties de manière uniforme dans tout
l’appareil et on confond en conséquence répartition volumique des phases et répartition surfacique
à chaque niveau de la colonne.
Cette relation a permis d’aboutir à l’estimation de la rétention limite à l’engorgement, comme
une fonction du seul rapport des débits phasiques, indépendemment des conditions opératoires
pour atteindre l’engorgement. Cette estimation n’a jamais été mise en défaut par l’expérience à
la condition de ne considérer que la rétention moyenne globale dans tout l’appareil.
En clair, cette représentation ne peut prétendre décrire les conditions d’engorgement, et en
particulier les profils de rétention dans la colonne qui préludent à l’engorgement.
Seuls les bilans de population prenant en compte à la fois les hétérogénéités de répartition
spatiale de la phase dispersée et les distributions en tailles de la population d’inclusions, peuvent
apporter un éclairage nouveau sur les conditions conduisant à l’engorgement. Casamatta a pro-
posé une nouvelle définition mathématique de l’engorgment, basée sur l’intégration de l’expression
fondamentale du bilan sur l’ensemble des tailles, à chaque niveau de colonne [50].
En régime stationnaire, entre les alimentations, on aboutit à l’équation suivante, fonction du
niveau h de la colonne :
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a.ϕ(h) + b = ϕ(h)(1− ϕ(h))α+1 (I.23)


















Cette relation est formellement identique à celle de Thornton (I.22). Mais, la différence im-
portante réside dans les faits suivants :
– il s’agit d’une équation "locale", issue d’un bilan écrit à chaque niveau de colonne ;
– le terme u∗r(d43) désigne une vitesse caractéristique de phase comme u0 à la seule condi-
tion de considérer qu’elle correspond à la vitesse dans la colonne d’une inclusion dont la
taille serait exactement égale au d43 de la population polydispersée, qui est un diamètre
caractéristique au même titre que le diamètre de Sauter d32.
Le progrès par rapport à l’approche de Thornton est alors significatif, car le bilan de popu-
lation permet de prédire des profils de rétention, où, localement les valeurs de rétention corres-
pondent bien aux solutions de l’équation I.23. La valeur de rétention à l’engorgement est déduite
mathématiquement de cette corrélation, en considérant qu’elle est la troisième racine de l’équa-
tion, dans le cas où la droite aϕ+ b est tangente à la courbe ϕ(1−ϕ)α+1. Le graphe permettant
cette analyse se trouve en annexe de ce document.
Cette modélisation a été la première à proposer une définition mathématique de l’engorgement
et a été à la base du développement d’une politique de contrôle optimal des colonnes pulsées.
I.3.4 Outils théoriques et expérimentaux
La simple présence d’éléments mobiles dans le nouveau dispositif développé nous contraint
à préférer une modélisation par modèles de représentation plutôt qu’une modélisation locale qui
nécessite une connaissance des phénomènes physiques.
Cette partie introduit donc les notions théoriques utiles pour la modélisation des colonnes
pulsées selon l’approche globale : la théorie des distributions de temps de séjour et le modèle
piston-dispersion axiale.
La théorie des distributions de temps de séjour
Très souvent utilisée en génie chimique, l’étude des distributions de temps de séjour (DTS)
des phases solide et liquide semble être une approche intéressante pour en tirer des informations
quant au fonctionnement hydrodynamique de la nouvelle colonne. La théorie des DTS fut initiée
par Danckwerts en 1953 et repose sur le suivi statistiques des particules [76]. Une courbe expéri-
mentale de DTS peut être obtenue par la méthode des traceurs et peut alors être comparée à un
modèle représentant la colonne comme une combinaison de réacteurs continus simples (piston,
réacteur agité continu ou piston-dispersion axiale,...).
? Définitions
Rappelons d’abord quelques définitions :
L’âge de sortie d’une particule passant par le dispositif étudié est son temps de séjour.
La distribution E(t) des temps de séjour est telle que E(t).dt est la fraction du débit de sortie
qui est restée dans le réacteur un temps compris entre t et t+ dt. Cette grandeur est homogène
à l’inverse d’un temps et vérifie la relation suivante :
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∫ ∞
0
E(t).dt = 1 (I.24)
Pour caractériser la fonction de distribution obtenue, il est possible de calculer les différents
moments :





Le moment centré sur l’origine d’ordre 1, µ1, est le temps de séjour moyen τ du traceur dans
le réacteur étudié.





Le moment centré sur la moyenne d’ordre 2 est la variance σ2 et caractérise l’étalement de la
courbe autour du temps de séjour moyen et donc le mélange dans le réacteur. Le moment centré
sur la moyenne d’ordre 3 caractérise l’assymétrie de la courbe en ce point.
? Méthode de détermination des DTS
La détermination consiste à appliquer, à l’aide d’un traceur, un signal connu à l’entrée du
réacteur. Le traceur marque les particules entrant dans l’appareil et permet de suivre leur devenir
hydrodynamique, et en particulier, de les dénombrer dans le courant de sortie en fonction du
temps. Le traceur doit donc présenter les mêmes propiétés hydrodynamiques que le fluide. Les
formes des injections les plus classiques sont les suivantes :
– L’injection-échelon : la concentration du traceur passe au temps 0 de 0 à Cinj . La courbe
C(t)/Cinj du fluide marqué correspond à la fraction qui a séjourné un temps inférieur à t
dans le réacteur.
– L’injection-impulsion : cette injection consiste à injecter une quantité donnée de traceur à
l’entrée du système (pic de Dirac). Le temps d’injection doit être très court par rapport
au temps de séjour moyen et la masse de traceur faible devant le débit entrant dans le
système. La courbe C(t)/
∫ 0
∞C(t).dt donne alors directement la distribution E des temps
de séjour.
Présentation du modèle Piston-Dispersion axiale
Ayant obtenu par la méthode des traceurs une courbe expérimentale de DTS, l’intérêt est
alors de comparer cette allure observée au modèle mis en place. Comme il a été mentionné dans
l’historique, les écoulements liquide et solide seront assimilés à un écoulement piston-dispersion
axiale : les diverses contributions au phénomène dit de "mélange axial" sont regroupées et carac-
térisées par un coefficient de dispersion axiale Da, spécifique à une géométrie et des conditions
opératoires d’écoulement. Da traduit les phénomènes suivants :
– l’existence de zones de passage préférentiels (volume mort ou court-circuit) ;
– la dispersion turbulente ;
– le mélange en retour (ou "back-mixing") qui représente l’entraînement à co-courant de la
phase dispersée par la phase continue et vice-versa ;
– la rupture ou la coalescence de gouttes pour les écoulements liquide/liquide ;
– l’attrition ou l’agglomération pour les écoulements solide/liquide ;
– le mélange en avant (ou "forward mixing") qui correspond à la distribution des vitesses
induites par la distribution de tailles de gouttes ou particules.
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L’équation de convection dispersion axiale générale est obtenue en écrivant le bilan de matière
sur un traceur entre deux sections transversales voisines dans la colonne. En considérant une
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où h est la coordonnée axiale dans la colonne, et Prod., un terme évaluant la production de
matière, soit l’injection de traceur.
Le nombre de Péclet est le terme adimensionnel qui traduit l’intensité du mélange axial par





où L est une grandeur caractéristique de l’écoulement.
En réponse à une impulsion de Dirac, l’équation de transport de la concentration doit fournir
une expression de la DTS. Celle-ci dépend des conditions aux limites qui règnent au point d’in-
jection du traceur et au point de mesure de la réponse. Ce sont les limites dites de Danckwerts,
elles se distinguent essentiellement selon trois types [76] :
– Le réacteur illimité, ou ouvert à la dispersion : il n’y a aucune discontinuité du flux de
dispersion à l’entrée et à la sortie,
– Le réacteur clos, ou fermé à la dispersion : en amont et en aval, le fluide n’est transporté
que par convection pure,
– Le réacteur illimité, ou semi-ouvert à la dispersion soit vers l’amont, soit vers l’aval.
Dans le cas d’un réacteur ouvert à la dispersion, une solution analytique simple peut être
obtenue. L’estimation du coefficient de dispersion axiale ou du Pe se fait alors par minimisa-
tion de l’écart entre la solution analytique et les résultats expérimentaux. Dans les autres cas,
la solution mathématique est fastidieuse, voire n’aboutit pas à une expression analytique. On
cherche alors simplement à identifier pour chaque DTS expérimentale le couple de paramètres (τ
et Pe) permettant de mieux la décrire. On peut alors soit passer par les fonctions de transfert
dans l’espace de Laplace, ou simplement identifier les premiers moments sur la courbe de don-
nées expérimentales que l’on compare ensuite aux expressions relatives aux DTS des modèles à
dispersion axiale en fonction du Pe.
Conclusions et définition des objectifs de la nouvelle technologie
L’état de l’art sur les technologies nous a d’abord confirmé la place privilégiée des colonnes
pulsées parmi les contacteurs solide/liquide continus. Notre objectif étant de définir une techno-
logie performante pour les procédés chimiques, le choix de la colonne pulsée se justifie au travers
des arguments suivants :
– un fonctionnement continu,
– un écoulement à contre-courant des phases liquide et solide,
– un contact plus intime entre la suspension solide maintenue en agitation par la pulsation
et le liquide,
– de faibles contraintes sur le solide entraînant peu d’attrition, et préservant l’intégrité de la
particule.
Cette revue technologique permet également de mettre en évidence la complexe manipulation du
solide en continu et le difficile compromis entre le contrôle du temps de séjour et l’état dispersé de
la phase solide. En effet, dans les colonnes pulsées, par exemple, le temps de séjour des particules
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dépend de leur masse ainsi que du débit de solvant. Ces défauts entraînent alors un traitement
inégal des particules et une forte consommation de solvant qui retarde le solide dans sa chute. Les
dispositifs mis en place pour résoudre ces problèmes deviennent tout de suite très sophistiqués et
nécessitent un important savoir-faire, très spécialisé. C’est pour cette raison, outre les questions
de confidentialité, que l’on trouve peu d’exemples d’applications dans la littérature, même si de
réels problèmes se posent en exploitation industrielle.
Ces constats ont été suivis d’un travail bibliographique concernant, cette fois, l’hydrody-
namique dans les colonnes pulsées. Au final, l’historique de la modélisation des écoulements
a démontré la complémentarité des approches locales et globales. L’approche locale a permis
l’analyse du comportement de la phase porteuse, puis de la phase dispersée, pour les systèmes
liquide-liquide, sans parvenir à la description des écoulements de particules solide. Pour cette rai-
son et parce que le dispositif conçu au cours de cette thèse possède une géométrie complexe, nous
nous orientons vers une modélisation par modèle de représentation, dont nous avons développé
les principes en fin de chapitre. L’analyse bibliographique sur l’hydrodynamique a confirmé le
manque de maîtrise de l’écoulement solide, toujours fortement lié à ses caractéristiques physico-
chimiques. Enfin, des conditions de fonctionnement des colonnes pulsées classiques ont pû être
dégagées : la prépondérance des paramètres de la pulsation et de la hauteur des étages est notam-
ment mise en évidence ; un garnissage dense réduit le mélange axial dans la colonne et augmente
le temps de séjour de la phase dispersée d’autant plus qu’il favorise la rupture des gouttes ou
l’attrition de particules solide, mais il diminue la capacité en augmentant les pertes de charge. En
outre, l’agitation du milieu par la pulsation ralentit les particules et diminue leur taille moyenne
(pour les contacts liquide/liquide), ce qui est favorable au transfert de matière, mais elle tend à
augmenter le mélange axial. La prise en compte de ce type de connaissances aura le double intérêt
de guider les premiers choix technologiques et le pré-dimensionnement du nouveau dispositif de
colonne pulsée, et d’aider à la détermination d’un point de fonctionnement.
Les colonnes pulsées ayant présenté leurs limites, il est devenu nécessaire de développer une
nouvelle technologie qui conserve cependant les avantages des colonnes pulsées. Les nouveaux
enjeux prioritaires sont les suivants :
– Contact intime entre les particules en suspension et le solvant, pour une réduction
de la couche-limite d’échange ;
– Contrôle du temps de séjour solide ;
– Découplage des temps de séjour moyen solide et liquide, pour une minimisation
de la consommation de solvant.
Les objectifs suivants sont également attendus, mais seront considérés comme secondaires :
– Réduction de la dispersion granulométrique
– Conservation de la capacité de traitement, par rapport à la colonne pulsée conventionnelle
Il s’agit de tenir compte des difficultés liées à la présence de solide pour développer un nouveau
garnissage et exploiter de nouveaux modes de pulsation. Deux concepts, entre autres, nous ont
guidé pour concevoir la colonne qui devrait répondre à ces besoins d’optimisation : l’un issu du
brevet développé par Charzat, l’autre issu d’un brevet du CEA. Le brevet Charzat concerne une
colonne pulsée renfermant un certain nombre de compartiments dont les flux liquide et solide
sont contraints par des clapets mobiles munis de filtres ou non [20]. Ce dispositif est intéressant
par sa manière de découpler les écoulements solide et liquide. Dans la colonne développée par le
CEA à paniers et couronnes [32], nous avons retenu le découplage du transport et du brassage
des particules en introduisant deux modes de pulsation, l’un de faible intensité et forte fréquence,
l’autre, de forte intensité et de faible fréquence.
La comparaison des différentes technologies et la réalisation d’une pré-étude ont abouti à
l’idée d’une colonne divisée en compartiments par des plateaux munis de filtres et de clapets
et dans laquelle on couple un système de pulsation et un système d’impulsion. Il en résulte un
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écoulement du solide en deux étapes :
– Au cours de la première étape, le solide est brassé sous l’effet de la pulsation d’allure
généralement sinusoïdale. Les compartiments sont fermés si bien que le solide est coincé,
tandis que le liquide peut toujours circuler à travers le plateau constitué d’une plaque
poreuse ou d’une toile filtrante. Le but de la pulsation est donc de maintenir une turbulence
suffisante de la phase solide, afin qu’il ne sédimente pas.
– Au cours de la deuxième étape, les compartiments sont ouverts, une impulsion de liquide
est engendrée, et permet le transport du solide en suspension d’un étage à l’autre.
L’ensemble des conclusions de ce chapitre a donc débouché sur la définition des caractéris-
tiques de la nouvelle technologie. La mise au point et les choix technologiques seront poursuivis





dans la nouvelle technologie
Le concept général de fonctionnement d’une nouvelle colonne pulsée a été défini en fin du
chapitre I. Il est basé sur un écoulement du solide en deux étapes :
– une phase de brassage au cours de laquelle les particules sont piégées au sein d’un compar-
timent fermé, mises en suspension et agitées sous l’effet de la pulsation ;
– une phase de transport du solide d’un compartiment ouvert à l’autre, assurée par la géné-
ration d’une impulsion de liquide à fort débit.
A l’issue de ce second chapitre, l’objectif est de vérifier la faisabilité du concept, d’identifier les
nouvelles contraintes de fonctionnement et de caractériser l’influence des paramètres opératoires,
en mettant en place une maquette froide et un modèle de simulation de l’écoulement de la phase
solide.
Cette étude se concentre sur l’hydrodynamique des particules et se veut essentiellement qua-
litative avant le passage à un pilote "chaud", muni d’appareils de mesure.
Dans un premier temps, l’étude va consister à identifier les technologies possibles : les internes
ainsi que le système de pulsation capables de remplir les objectifs de contrôle de l’écoulement
solide seront définis. Les nouvelles prévisions théoriques de temps de séjour des deux phases,
et les performances attendues seront également présentées. Dans un second temps, après une
description précise de l’appareil construit, les résultats fournis par les expérimentations sur la
colonne, notamment les temps de séjour moyen sur le solide, seront analysés et comparés aux
prévisions théoriques. Le modèle de simulation développé spécifiquement pour notre dispositif
nous aidera ensuite à mieux comprendre le fonctionnement de la maquette. Enfin, la conception
de la nouvelle technologie a conduit à la rédaction d’un cahier des charges : les critères à atteindre
et l’évaluation de leur validation sont rassemblés dans un tableau.
II.1 Pré-étude
Une maquette simplifiée, comportant un corps de colonne muni d’un seul plateau a d’abord
été montée. En parallèle aux premiers tests de mise au point, le mode de fonctionnement de la ma-
quette et les caractéristiques des paramètres du procédé ont été précisément définis. L’ensemble
des réflexions menées au cours de cette pré-étude est présenté dans cette partie.
II.1 Pré-étude Chapitre II
II.1.1 Choix des internes
Réflexions préliminaires
Le clapet a pour rôle de permettre la circulation du solide pendant son ouverture et d’em-
pêcher son retour à l’étage précédent lors de la fermeture. Plusieurs formes de clapets ont été
envisagées (disque, disque tronqué, disque convexe, boule, etc...), ainsi que plusieurs systèmes
d’ouverture (liaison par charnière, coulissage autour d’une tige, liaison par ressort, ou pas de
liaison). La sélection a ensuite été menée en se fondant sur la minimisation de la quantité de
solvant consommée (dans l’hypothèse d’une probable application au lavage de solide), sur une
réduction du problème de l’entraînement des fines ainsi que sur une mise en contact du solide et
du liquide prolongée et intime. La faisabilité technologique et la simplicité de maintenance ont
aussi représenté des critères importants dans le choix du clapet.
Quatre configurations de fonctionnement sont recensées en fonction du sens d’écoulement des
phases et de la position du clapet, soit "normalement ouverte", soit "normalement fermée". Les
quatre cas sont représentés en figure II.1.
Les clapets "normalement ouverts" risquent de connaître les mêmes défauts que les colonnes
pulsées à disques et couronnes dans lesquelles on ne maîtrise pas l’écoulement du solide. En effet,
pour que le solide ne soit pas transporté "trop vite" à l’étage suivant, il faut maintenir le clapet
fermé à l’aide du flux de solvant opposé à celui du solide, ce qui augmente considérablement la
consommation de solvant. En outre, la phase ouverte privilégie la dispersion granulométrique.
Pour ces raisons, le clapet "normalement ouvert" a été éliminé.
Dans un souci de simplicité technologique, nous avons éliminé les systèmes avec ressorts. Le
choix s’est donc porté sur un clapet "normalement fermé" avec un sens ascendant du solide. Une
des difficultés majeures de ce système provient de l’alimentation en solide par le bas alors qu’elle
est généralement effectuée par le haut des colonnes. Dans une colonne verticale, l’appareil mis
en place devra alors prévenir les risques de refoulement du liquide de la colonne vers la pompe
solide. Par ailleurs, il semble, à priori, difficile d’aller à l’encontre de la force de la gravité en
cherchant à faire "monter" le solide. Ce cas-là n’a, en tous cas, pas été rencontré dans l’industrie,
ni dans les laboratoires. Mais, étant donnés les objectifs visés avec cette nouvelle technologie,
il est certain que cette configuration mettra le mieux en évidence ses performances relatives au
contrôle du temps de séjour moyen du solide.
Premier essai de clapet
Une première solution avait été retenue : le clapet type "sandwich" qui est un disque lié au
support par une charnière, le mouvement se faisant autour de cette liaison. Un tel système a été
mis en oeuvre en raison de sa simplicité et de son faible volume. A l’issue des premiers essais, il
s’est avéré que le solide s’infiltrait dans la charnière et bloquait le mouvement du clapet.
Second essai de clapet
Une seconde solution a donc été proposée : un système de boule guidée par des tiges, oscillant
entre le plateau inférieur et une chicane. Les billes utilisées ont un diamètre de 20 mm, et sont
en acier. Ce système est un peu plus encombrant que le précédent, mais il est simple et évite
tout blocage des parties mobiles par les particules très fines. Les clapets reposent sur des media
filtrants, destinés à laisser circuler le liquide et à retenir le solide lorsque le compartiment est
fermé. Ils représentent un élément-clé dans le découplage des mouvements du solide et du liquide.
Cette paroi filtrante peut être un disque rigide et poreux recommandé pour la filtration de fines
particules (de quelques micromètres à 500 micromètres), soit une toile filtrante maintenue entre
deux plateaux perforés rigides. Le choix s’est finalement porté sur une toile en nylon, avec un
maillage monofilament et assez résistant pour résister aux fluctuations de liquide et à l’usure
due aux frottements du solide (Ref. 03-95-33 chez Sefar Fyltis). Elle est maintenue entre deux
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Fig. II.1 – Tableau récapitulatif des différentes configurations de clapets possibles
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plateaux perforés. L’ouverture de maille de 95 µm est adaptée à la taille minimale du solide à
retenir et offre donc une bonne séparation des deux phases. Les toiles sont maintenues entre deux
plateaux perforés présentant un taux de transparence de 25%.
La surface de passage à travers la toile, clapet fermé, est d’environ 4 cm2. Les pertes de
charge induites par cet élément filtrant sont supérieures au poids de la bille, si bien que, sous
l’effet de la pulsation, cette dernière oscille en dépit de sa forte densité (> 8) et un courant de
fuite s’instaure autour de la bille, et ce, même pour de faibles vitesses de pulsation. Les pertes
de charge mesurées sont au maximum de l’ordre de 0,02 bars par plateau. La pression ne risque
pas de monter dangeureusement puisque le clapet à bille agit comme une soupape.
Il en résulte un inconvénient : les billes se soulèvent légèrement sous l’effet de la pulsation. Le
solide a tendance à s’infiltrer à travers cette ouverture réduite alors que les clapets sont censés
être étanches durant la phase de brassage. Le contrôle de l’écoulement solide risque ainsi de ne
pas être totalement assuré. En attendant de changer le système sur le pilote, le clapet à billes
nous suffit pour étudier la faisabilité des nouveaux concepts de fonctionnement mis en place dans
le nouveau dispositif.
Structure finale d’un compartiment
Le détail de deux plateaux est représenté en figure II.2. Le montage a été réalisé dans une
colonne en plexiglas de 5 cm de diamètre et environ 50 cm de haut (1). Chaque compartiment
comprend essentiellement la paroi filtrante (2), et la bille (3) guidée par des tiges (4). Les plateaux






Fig. II.2 – Deux étages de la colonne munie de clapets à bille
II.1.2 Mode de fonctionnement
Découplage transport/transfert
D’après le mode de fonctionnement imaginé, l’objectif majeur de contrôle du temps de sé-
jour solide peut se traduire en termes de découplage du transport et du brassage du solide.
Ce découplage est assuré grâce à la structure étanche des compartiments décrits plus haut et
à la dissociation de deux systèmes de pulsation. La configuration des clapets est adaptée à un
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mouvement ascendant du solide et descendant du liquide. Le fonctionnement préconisé est décrit
ci-dessous et illustré par la figure II.3 :
– lors de la phase de brassage, le mélange solide-liquide est maintenu en suspension à
l’intérieur des compartiments fermés grâce à une pulsation de faible intensité, mais de forte
fréquence. Cette pulsation ne contribue pas au transport du solide puisque l’énergie ne suffit
pas à soulever la bille. Un flux de liquide, de débit Qcc,L, descend à contre-courant de la
phase solide, traverse les toiles et se superpose à la pulsation. Cette étape est caractérisée
par sa durée Tbras, par l’amplitude A et la fréquence f de pulsation.
– C’est au cours d’une seconde étape, la phase de transport, qu’une impulsion de fort
débit est générée pendant un instant assez court (quelques secondes). L’impulsion a pour
but d’entraîner la bille et les particules et de permettre ainsi la circulation du solide d’un






Fig. II.3 – Effets de la pulsation et de l’impulsion sur la circulation des phases solide et liquide
Ordre de grandeur des paramètres opératoires
L’étude sur la maquette froide devra, entre autres, déterminer les ordres de grandeur des
paramètres de la pulsation et de l’impulsion. Toutefois, le mode de fonctionnement préconisé
induit certaines contraintes sur les plages de variation des débits et des durées de chaque étape.
Certains ordres de grandeur peuvent d’ores et déjà être déterminés.
Par exemple, pour que l’impulsion puisse soulever la bille et l’entraîner, les tests de mise au
point ont montré qu’un débit de 200 L/h était nécessaire.
Le volume balayé lors d’une impulsion sera compris entre le tiers et le double d’un volume
de compartiment de l’ordre de 0,1 L. L’étape d’impulsion durera alors de 1 à 4 s.
Enfin, l’étape de brassage pourra être prolongé pendant 10 s, 20 s ou plus.
Les contraintes auxquelles est soumis le temps de brassage sont liées à la rétention admissible
dans la colonne ou encore au sens global des écoulements liquide. Elles font l’objet d’une analyse
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plus approfondie au paragraphe suivant.
II.1.3 Caractérisation des paramètres du procédé - Performances attendues
Dans ce paragraphe ainsi que dans la suite de ce document, Ncomp désignera le nombre de
compartiments dans la colonne, Hcomp la hauteur d’un compartiment et Hcolonne la hauteur de
la colonne. Hcolonne = Ncomp ∗Hcomp
Prévision du temps de séjour moyen de la phase solide
Le nouveau mode de fonctionnement mis en place avec ce procédé permet de présenter une
nouvelle définition du temps de séjour moyen de la phase solide dans la colonne, τs. L’innovation
se situe essentiellement dans l’introduction du temps de brassage comme variable supplémentaire.
En effet, les particules sont maintenues dans la colonne pendant toute la durée où les vannes
sont fermées et sortent lorsque leur progression de compartiment en compartiment est achevée.
Nimp étant le nombre d’impulsions nécessaires pour évacuer le solide de la colonne, on obtient
l’expresssion suivante :
τs = Temps de circulation+Nimp ∗ Tbras (II.1)
Le temps de circulation dépend de la vitesse de l’impulsion. Il est supposé que le solide circule
à la même vitesse que le liquide porteur, c’est-à-dire que les particules, toutes tailles confondues,
suivent la phase liquide sans retard :




Le nombre d’impulsions dépend du volume balayé à chaque impulsion. C’est le rapport entre
la hauteur totale de la colonne et la hauteur balayée lors d’une impulsion :
Nimp =
Ncomp ∗Hcomp
uimp ∗ Timp (II.3)






uimp ∗ Timp ∗ Tbras =
Ncomp ∗Hcomp
uimp ∗ Timp ∗ (Timp + Tbras) (II.4)
Les trois paramètres influant sur le temps de séjour moyen de la phase solide sont la hauteur
balayée pendant une impulsion (uimp∗Timp), le débit volumique d’impulsion (uimp∗S) et le temps
de brassage Tbras. Parmi ces paramètres, le temps de brassage est la variable d’action principale
puisque sa plage de variation est très étendue alors que le débit d’impulsion est contraint par
les caractéristiques physico-chimiques du système et que la gamme du volume balayé est limitée.
Le temps de brassage pourra donc être prolongé, a priori, jusqu’à ce que l’efficacité du transfert
visée soit atteinte.
Prévision du temps de séjour moyen de la phase liquide
Le liquide alimenté en haut de colonne à la vitesse ualim,L, traverse les compartiments à la
vitesse ucc,L, et subit pendant l’impulsion un retour en arrière à la vitesse uimp pendant Timp. Si
un recyclage de l’impulsion est instauré, on a :
ucc,L = ualim,L + uimp ∗ Timp(Timp + Tbras) (II.5)
Sinon, la vitesse du flux descendant est égale à la vitesse du flux alimenté : ucc,L = ualim,L
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En cas de non recyclage de l’impulsion, la vitesse moyenne sur un cycle de la phase liquide
est donc :
uL(resultant) =
(ualim,L ∗ (Timp + Tbras)− uimp ∗ Timp)
(Timp + Tbras)
(II.6)
Il en résulte la formule suivante pour évaluer le temps de séjour moyen de la phase liquide :
τL =
Ncomp ∗Hcomp ∗ (Timp + Tbras)
ualim,L ∗ (Timp + Tbras)− uimp ∗ Timp (II.7)
En cas de recyclage, la vitesse moyenne du liquide est égale à la vitesse alimentée en haut de
colonne : uL(resultant) = uL,alim.
Et le temps de séjour moyen de la phase liquide dépend alors simplement du débit d’alimen-





Dépendance assouplie entre les écoulements solide et liquide
Un minimum s’impose, afin de conserver, en moyenne sur un cycle, un contre-courant de la
phase liquide par rapport à la phase solide. En réalisant un bilan de matière sur la colonne entière,
il s’avère que le volume de liquide provenant de l’alimentation liquide doit être supérieur, au cours





Mais, cette limite n’a lieu d’être que dans les cas où le liquide d’impulsion n’est pas recyclé.
Elle devra donc être respectée pour toutes les DTS menées sur la maquette froide, tant que le
recyclage n’est pas instauré. Son application permettra, à la fois, de respecter les conditions du
contre-courant et de prendre en compte les risques de sédimentation des particules sous l’effet
d’un flux descendant élevé.
En travaillant avec des temps de brassage longs par rapport au temps d’impulsion, on se place
dans des conditions favorables au découplage des temps de séjour moyens solide et liquide. En
effet, dans le cas où Tbras À Timp.(uimp− uL,alim)/uL,alim, alors τL −→ Ncomp∗HcompuL,alim , et le temps
de séjour moyen de la phase liquide ne dépend alors plus que du débit d’alimentation et pas de
l’impulsion, ni du brassage. On se rapproche alors des conditions du recyclage, pour lesquelles le
temps de séjour moyen solide est non seulement quasiment indépendant des caractéristiques du
solide, mais il est également découplé du temps de séjour moyen liquide.
Une limite maximale est également imposée au temps de brassage, par la rétention maximale
de fonctionnement de la colonne ; la rétention dans la colonne est définie comme le rapport entre le





Il existe une valeur Tbras(max) au-delà de laquelle le compartiment d’alimentation du solide
sera engorgé.




Φmax est la rétention maximale possible en solide dans un compartiment,
QS,alim, le débit volumique de la phase solide à l’alimentation,
et Vcomp, le volume d’un compartiment.
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Le temps de séjour solide voit donc sa gamme de variation plus ou moins étendue en fonction
de la capacité de traitement et de la consommation de solvant désirées. Mais, entre les contraintes
imposées par la rétention et l’écoulement liquide, le temps de séjour moyen de la phase solide est
largement modulable.
A titre d’illustration, on peut considérer le cas suivant : pour les conditions opératoires
usuellement rencontrées dans les colonnes à disques et couronnes de même diamètre ( Débit
massique de solide entrant dans la colonne, m˙S,alim=1,5 kg/h, QL,alim=20 L/h, Φ=0,1), si chaque
impulsion balaye un volume de compartiment à 200 L/h durant 1,8 s, alors le temps de brassage
pourra être choisi entre 16 et 36 s. Au final, dans une colonne de 5 cm de diamètre, comportant
40 étages de 5 cm de haut, le temps de séjour solide pourra être compris entre 11 et 25 min. Cet
exemple permet de vérifier que le temps de séjour du solide dans la colonne peut varier, tout en
conservant la consommation de solvant. Il apparaît d’ores et déjà que le procédé sera d’autant
moins limité que la rétention dans la colonne pourra prendre des valeurs plus importantes. Si des
rétentions de 0,3 peuvent être atteintes, le temps de séjour pourra être multiplié par 3.
Réduction de l’influence de la gravité sur les particules
Etant donné que l’impulsion doit être assez puissante pour soulever la bille du clapet de
forte densité, il est attendu que les vitesses du liquide induites seront largement supérieures à la
vitesse d’entraînement des particules. En outre, la pulsation sera assez intense pour assurer une
suspension homogène du solide au sein du compartiment. Comme il est plus facile de déplacer
une suspension homogène que de décoller un lit de particules, la pulsation pourra favoriser le
transport des particules. Dans ces conditions, les populations de particules présentant une forte
dispersion granulométrique ne devraient pas être ségréguées. Un des objectifs de l’étude sur la
maquette froide sera précisément de visualiser cette réduction de l’influence de la taille et de la
densité des particules sur leur temps de séjour.
II.2 Description du dispositif expérimental
L’ensemble du dispositif, composé de la colonne et de ses périphériques, est illustré par un
schéma et une photo en figures II.4 et II.5.
? La zone active
Une toile de retenue du solide (1) est située juste au-dessous de l’alimentation solide (2), afin
d’isoler le solide des éléments de pulsation et de permettre une meilleure répartition des flux
générés par la pulsation ou l’impulsion sur toute la section de la colonne. La sortie de la phase
solide est réalisée en haut de colonne (3) dans un déversoir au gré des impulsions. La circulation
de la phase liquide étant à contre-courant, l’alimentation liquide se situe en haut de colonne (4),
sous le premier clapet afin d’éviter l’évacuation immédiate du liquide entrant par la sortie solide
(3), tandis que la sortie liquide se fait en bas de colonne (5), après la toile de retenue solide.
Le système de pulsation (6) entraîne une pulsation sinusoïdale dans la colonne. Le tube (7) est
relié à une source d’impulsion de liquide, capable de générer un fort débit pendant une durée
déterminée.
? Les périphériques
L’alimentation solide est réalisée par une pompe NETZSCH, de type "moineau". La pompe
comprend deux parties :
– un bac en inox d’environ 2 L (8) muni, en son fond, d’une vis sans fin en acier inox qui
assure le mélange et le transport du solide et de son liquide environnant vers la vis en
élastomère ; un agitateur est plongé dans ce bac afin d’éviter la prise en masse ;
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Fig. II.4 – Schéma de la maquette froide
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Fig. II.5 – Photographie de la maquette froide
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– une vis sans fin en élastomère, dont le rotor et le stator ont une forme telle que plu-
sieurs points d’étanchéité subsistent lors du fonctionnement de la pompe, permettant ainsi
l’acheminement du solide vers la colonne, tout en évitant que cette dernière se vide par
l’alimentation solide.
Le moteur d’entraînement (9) de la vis est relié à un variateur de fréquence Leroy Somer, per-
mettant de faire varier le débit d’alimentation solide : la gamme des débits atteints est comprise
entre 0 et 18 kg/h de solide mouillé, soit entre 0 et 12 kg/h de solide sec.
Le solide, après avoir été transporté d’un étage à l’autre, est évacué par la déverse (3), située
au-dessus du dernier clapet, vers un bac (10), puis vers une cartouche de filtration (11). Le solide
est récupéré par lots en fin de fonctionnement, après démontage de la cartouche.
L’alimentation liquide (4) et la sortie liquide (5) sont assurées par une pompe à membrane
(12), autorisant des débits de 0 à 60 L/h.
Le système générateur de pulsations est composé d’un souﬄet successivement comprimé et
détendu. Ce dernier est relié à un moteur (13) par l’intermédiaire d’une came dont la forme induit
un mouvement sinusoïdal du liquide dans la colonne. La vitesse du moteur est réglée grâce à un
variateur de fréquence. Ce dispositif permet de balayer des gammes d’amplitude allant de 0 à 3
cm (dans la colonne) et des fréquences jusqu’à 3 Hz.
L’appareillage prévu pour générer les impulsions est constitué d’une électrovanne commandée
par air comprimé (14) et d’une vanne manuelle (15). L’électrovanne est une vanne "tout ou rien"
qui permet de régler un temps d’ouverture et un temps de fermeture (soit la fréquence et la durée
des impulsions) de quelques secondes à quelques minutes, avec une sensibilité allant jusqu’à 0,06
s. La vanne manuelle permet de contrôler le débit du liquide d’impulsion provenant du réseau
d’eau de 0 à 300 L/h.
Un robinet de purge (16) en fond de colonne permet de vider le dispositif, après fonctionne-
ment.
Enfin, un manomètre permet de contrôler la pression en bas de colonne, au niveau du com-
partiment d’alimentation solide.
II.3 Etude de la pulsation
La pulsation est destinée à assurer un brassage du solide dans tout le compartiment. Ainsi,
l’intensité Af de la pulsation doit être suffisamment puissante pour que le solide ne sédimente
pas et qu’il soit entraîné par la phase liquide (i.e. la vitesse de la phase porteuse doit être bien
supérieure à la vitesse d’entraînement des particules). Le produit Af est donc fixé en fonction de
la taille et de la densité du solide. Cependant, l’intensité de pulsation doit être limitée afin de ne
pas soulever les clapets.
Les tests ont été menés afin de connaître les plages de variation de l’amplitude et de la
fréquence de pulsation et de mesurer son influence sur le brassage du fluide. Les méthodes
employées et les résultats sont présentés ci-dessous.
II.3.1 Conditions des essais
Deux types de tests ont été réalisés : le premier détermine les couples amplitude-fréquence
pour lesquels le solide est bien brassé, le second recherche ceux qui ne soulèvent pas sensiblement
la bille.
Dans le premier cas, la colonne est remplie de liquide et de solide à tous les étages de la colonne.
La pulsation est démarrée, à une amplitude d’oscillations donnée et une fréquence minimale. Le
solide forme au départ un lit d’environ 2 cm de hauteur, à chaque étage. Et on augmente la
fréquence jusqu’à ce que le lit soit complètement mis en suspension.
Dans le second cas, la colonne est remplie d’eau uniquement. La pulsation est démarrée, à
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amplitude fixée et fréquence minimale. Puis, on augmente la fréquence et on repère la valeur
pour laquelle la bille commence à être soulevée.
Les résultats de ces tests sont à prendre avec précaution, car assez qualitatifs. Ils offrent cependant
des indications précieuses quant au comportement du système.
II.3.2 Compromis entre brassage du solide et étanchéité du clapet
Il est difficile de faire en sorte qu’à la fois, le solide soit suffisamment brassé, et que les clapets
soient maintenus fermés. Dans un premier temps, les couples amplitude-fréquence correspondant
à chacune de ces situations ont été déterminées avec du polychlorure de vinyle (PVC) de densité
1,4 et de diamètre 135 µm.
Les résultats sont présentés en figure II.6. Il en ressort que seule une zone très restreinte res-
pecte le compromis, réalisé pour une amplitude autour de 2 cm et une fréquence faible, inférieure
à 0,3 Hz.
Afin d’élargir la gamme de fonctionnement, il faut, soit augmenter le poids de la bille, soit
traiter des particules plus légères. Dans notre cas, la bille a un diamètre de 2 cm et est en
acier inox de densité 8. Sa vitesse terminale de chute est donc de 8,8 m/s. Cette valeur est
très éloignée des valeurs mises en oeuvre dans la colonne (de l’ordre de quelques cm/s) et qui
aboutissent cependant aux oscillations de la bille. Il ne suffira donc probablement pas de choisir
un matériau plus dense. Il est plutôt nécessaire de lester la bille afin de la stabiliser.
Fig. II.6 – Optimisation de l’amplitude et de la fréquence
II.3.3 Réglage de la pulsation en fonction des particules à traiter
Après avoir évalué la gamme opératoire correspondant au PVC, nous nous intéressons à
l’intensité de pulsation nécessaire pour traiter des particules de taille et densité différentes, en
l’occurence le polystyrène de densité 1,05 et de diamètre 200 ou 900 µm, ainsi que du polyéthylène
de densité 0,95 et de 150 µm diamètre.
Dans un premier temps, la pulsation nécessaire pour mettre en suspension ces particules
peut être prédite théoriquement par le calcul de la vitesse terminale de chute. En effet, la vitesse
terminale de chute est la vitesse à partir de laquelle les particules sont entrainées et ont dépassé
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l’état de fluidisation. Le produit de l’amplitude et de la fréquence représente la vitesse maximale
induite par la pulsation. On peut calculer les paramètres de pulsation A et f qui génèreront
des vitesses maximales équivalentes aux vitesses terminales de chute (Af = ut). Ce produit Af
est ensuite comparé aux vitesses de soulèvement des billes, comme l’illustre la figure II.7-a. En
supposant les particules sphériques, le calcul a posteriori du nombre de Reynolds permet un





avec ρL, la masse volumique de la phase continue liquide,
et µL, la viscosité cinématique de la phase continue liquide.
Les vitesses suivantes ont ainsi été calculées :
– Polystyrène de 900 µm et de densité 1,05 : ut = 0, 0146m/s
– Polystyrène de 200 µm et de densité 1,05 : ut = 0, 00325m/s
– PVC de 135 µm et de densité 1,4 : ut = 0, 00877m/s
(a) Prévision théorique à partir de ut (b) Tendances obtenues avec l’expérience
I ( ) : Af = ut(PS900), II ( ) : Af = ut(PV C), III ( ) : Af = ut(PS200),
( ◦ ) : Délimitation de la zone où les billes se soulèvent.
Fig. II.7 – Intensité de pulsation nécessaire à la mise en suspension de particules
L’observation de la figure II.7-a permet de vérifier le raisonnement suivant : l’amplitude
et la fréquence nécessaires à une bonne mise en suspension des particules sont d’autant plus
importantes que le solide a un écart de densité marqué avec la phase liquide (courbes II), ou
que les particules sont de taille plus grandes (courbe I). En conséquence, les possibilités de
recouvrement des zones sont plus étendues pour des solides moins denses ou plus fins.
L’intensité de pulsation nécessaire à la mise en suspension du solide a également été vérifiée
expérimentalement. Les résultats sont présentés en figure II.7-b. Les tendances confirment les
prévisions théoriques (courbes II et III) sauf pour le polystyrène de 900 µm de diamètre (courbe
I).
En conclusion, le système de la bille guidée par les tiges restreint la plage de variation des
paramètres de la pulsation et la gamme d’application des solides traités. La maquette permet
cependant de tester le comportement des particules de polystyrène et de PVC soumis à l’alter-
nance des phases de brassage et de transport, avant de perfectionner la technologie des clapets
sur le pilote.
61
II.4 Etude du transport du solide Chapitre II
II.4 Etude du transport du solide
II.4.1 Protocole opératoire des DTS
Notre besoin de connaissance sur le comportement caractéristique de particules solide dans
la colonne sera comblé par la réalisation de DTS. Nous n’avons pas recours à un traçage par
marquage radioactif, seul moyen de suivre l’écoulement de particules en milieu concentrés, de
manière non intrusive. Afin de faciliter la mise en oeuvre de ces DTS, notre méthode consiste
à suivre une masse introduite dans le compartiment du bas, maintenu en position fermée, alors
que la colonne est vide initialement. Cette étude est réalisée en régime purement transitoire et ne
prend pas en compte l’influence des autres particules. Les distributions obtenues de cette manière
ne correspondent que partiellement aux résultats que l’on obtiendrait en régime permanent, avec
une alimentation continue. Toutefois, ces expériences permettront d’observer le transport du
solide et d’analyser sa sensibilité aux différents paramètres opératoires.
Les DTS ont été réalisées sur du PVC, d’une part, et sur un mélange de particules de poly-
styrène de 200 et 900 µm de diamètre, d’autre part. Les conditions opératoires de l’ensemble des





















MaqPS1 1,7 0,3 0,5 280 1,26 1 30 313 340 9% 10,9
MaqPS2 1,7 0,3 0,5 360 1,18 1,2 30 261 307 18% 11
MaqPS3 1,7 0,3 0,5 360 1,5 1,5 30 208 273 31% 10,1
MaqPS4 1,7 0,3 0,5 360 0,68 0,67 30 446 460 3% 10
MaqPS5 0,6 0,3 0,18 305 0,38 0,33 30 926 1200 30% 8,9
MaqPS6 1,7 0,3 0,5 270 1,28 1 30 319 330 3% 12,2
MaqPS7 0,6 0,8 0,48 260 1,35 1 30 316 376 19% 10,1
MaqPS8 1,7 0,3 0,5 230 1,54 1 30 315 337 7% 12
MaqPS9 1,7 0,3 0,5 200 1,8 1 30 320 391 22% 10
Tab. II.1 – Inventaire des expériences menées avec les particules de polystyrène sur la maquette
froide
Le protocole suivant est employé :
Avant l’introduction du solide, le débit d’impulsion est fixé. Une quantité de solide correspon-
dant à un lit de 2 cm environ est déposée au fond du compartiment le plus bas de la colonne.
L’amplitude et la fréquence sont ensuite réglées en maintenant le clapet à bille fermé, jusqu’à
l’obtention d’une mise en suspension suffisante de la phase solide. Toutes les expériences sont
réalisées sans contre-courant liquide.
Le test commence quand le cycle des impulsions est démarré. A chaque impulsion, le solide
monte. Dès qu’une quantité significative de solide atteint le haut de la colonne, on récupère
dans un flacon le mélange d’eau et de solide éjecté par l’impulsion, jusqu’à ce que tout le solide
soit évacué. L’intervalle de temps entre deux impulsions est fixé à une dizaine de secondes pour
faciliter la prise d’échantillons. Chaque échantillon est ensuite filtré, séché et pesé. La masse de
solide sortant au cours du temps est ainsi obtenue. Une analyse granulométrique de certains
échantillons de solide sec, réalisée au granulomètre laser, peut compléter ces essais, dans le cas
de populations dispersées de particules, ou, en particulier, pour les populations bimodales de
polystyrène.
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MaqPVC1 1,7 0,3 0,5 360 1 1 20 208 241 21% 9,2
MaqPVC2 1,7 0,3 0,5 360 0,33 0,33 20 611 908 49% 6,2
MaqPVC3 1,7 0,3 0,5 360 0,67 0,67 20 306 351 15% 8,4
MaqPVC4 1,7 0,3 0,5 320 1,65 1,5 20 145 187 29% 7,4
MaqPVC5 1,7 0,3 0,5 180 1,9 1 20 225 337 50% 7,7
MaqPVC6 1,7 0,3 0,5 280 0,84 0,67 20 313 404 29% 9,1
MaqPVC7 1,7 0,3 0,5 330 1 1 20 224 309 38% 8
Tab. II.2 – Inventaire des expériences menées avec les particules de PVC sur la maquette froide
II.4.2 Traitement des DTS solide
On emploie un temps adimensionnel, θ = tτS,theo , temps normé par le temps de séjour moyen






où ωS est la concentration massique en sortie de colonne, calculée en fonction du volume
d’impulsion : ωS = mSVimp
avec mS la masse de solide sec récupérée au cours d’une impulsion
Vimp le volume récupérée à chaque impulsion
Pour chaque DTS, le Pe et le temps de séjour ont été calculés par la méthode des moments.
Les paramètres obtenus sont ensuite utilisés comme initialisation de la méthode directe de réso-
lution des équations différentielles exprimant le modèle piston dispersion axiale. Cette précaution
est prise, dans le cas des DTS solide, parce que les points expérimentaux peuvent manquer, no-
tamment en début et fin d’expérience, et fausser les résultats. Mais, il est certain que le modèle
n’est plus adapté lorsque la DTS se finit par une longue traînée, phénomène significatif de l’exis-
tence de volumes morts. Le programme de résolution des équations différentielles a été écrit en
FORTRAN.
II.4.3 Précision des résultats - Critères d’analyse des DTS
Nous évaluons dans ce paragraphe l’incertitude liée aux mesures de DTS effectuées sur la
maquette froide.
Les sources d’erreur concernant la masse de solide obtenue en sortie de colonne sont de
plusieurs ordres :
– Du solide peut être perdu lors de la prise d’échantillon ;
– Une erreur peut être commise lors de la pesée ;
– Certaines particules peuvent rester "coincées" dans la colonne.
Sachant que la masse des échantillons pesés variait de 0,5 à 10 g, on estime à environ 10%
l’incertitude liée à la masse de solide récupérée au cours d’une impulsion. La masse de solide
initialement dans la colonne ne pouvait être connue et comparée à la masse totale en sortie,
étant donné le mode d’alimentation par la pompe. Mais, l’expérience était poursuivie jusqu’à ce
qu’une quantité négligeable de solide (<0,2 g) soit obtenue à chaque impulsion et au sein de la
colonne.
Concernant les conditions opératoires, on estime les incertitudes de la manière suivante :
63
II.4 Etude du transport du solide Chapitre II
– l’amplitude de pulsation est mesurée manuellement dans la colonne⇒ Incertitude ∼ 10% ;
– la fréquence de pulsation résulte de l’étalonnage du variateur de fréquence ⇒ Incertitude
∼ 10% ;
– le débit d’impulsion est mesuré à l’aide d’un rotamètre installé en amont de la colonne ⇒
Incertitude ∼ 10% ;
– la durée de l’impulsion est réglée sur le timer pré-étalonné, avant chaque expérience. Mais,
la durée fixée est vérifiée au chronomètre ; étant donnée la courte durée de l’étape, l’erreur
peut être assez importante ⇒ Incertitude ∼ 20%.
A ce stade de l’étude, le degré de précision (10-20%) des conditions opératoires et des résultats
sont suffisants pour le but recherché.
Les critères suivis lors de l’analyse des résultats se fonderont essentiellement sur le temps
de séjour obtenu, sur le Pe et l’allure des DTS en fonction du temps de séjour. Le temps de
séjour est comparé à la valeur théorique calculée d’après la formule II.4. La valeur du Pe est
considérée avec précaution puisqu’elle a pû être sur-estimée lorsque les points expérimentaux
sont insuffisants en fin d’expérience pour caractériser la "queue" de solide sortant. Il est difficile
de réaliser une estimation de l’incertitude sur ces paramètres.
L’observation de l’allure des DTS en temps normé nous permet de compléter l’interprétation
quant à l’influence des paramètres opératoires. La hauteur du pic, son étroitesse, sa position
par rapport à θ=1 et l’éventuelle existence d’une traînée sont les critères suivies avec une plus
particulière attention dans l’allure des DTS.
II.4.4 Influence du débit d’impulsion
Une partie des expériences a été réalisée à différents débits d’impulsion, tout en maintenant
le volume balayé constant. La gamme des débits s’étend de 180 à 360 L/h. La limite basse s’est
imposée en raison du poids de la bille d’acier. En effet, même si la bille est sensible aux pulsations
de faibles intensités, l’impulsion doit être assez puissante pour la soulever de manière significative.
Il a été considéré que le passage du solide n’était plus gêné lorsque la bille était en butée des
tiges qui la retiennent. Enfin, le débit maximal testé correspond à l’ouverture maximale de la
vanne manuelle (15) réglant le débit d’impulsion. L’amplitude et la fréquence de pulsation sont
choisis pour la plupart des expériences conformément à l’étude précédente sur la pulsation qui
préconisait une amplitude de 1,7 cm et une fréquence de 0,3 Hz pour le PVC et a fortiori pour
le polystyrène.
Les premiers résultats, visibles au travers des figures II.8 et II.9 et des tableaux II.1 et II.2,
révèlent déjà que les particules de PS suivent bien la phase liquide, et qu’elle ont globalement
peu de retard par rapport au temps de séjour moyen initialement prévu par le calcul (entre 3 et
31 %). Toutefois, la prévision théorique du temps de séjour semble moins adaptée pour le PVC
(entre 15 et 50 % d’écart). Cela signifie que le PVC est moins bien entraîné par la phase liquide
porteuse.
Il a ensuite été noté que l’augmentation du débit d’impulsion avait une légère tendance à
favoriser la nature piston de l’écoulement solide. La tendance est visible avec les deux solides.
En particulier, la DTS relative à l’expérience MaqPS9 comporte une traînée, ce qui traduit la
plus grande difficulté du solide à sortir de la colonne pour un débit d’impulsion plus faible, soit
200 L/h. On observe d’ailleurs, dans ce cas, un retard de 22 % du temps de séjour moyen déduit
de l’expérience par rapport au temps de séjour calculé, alors que le décalage n’est que de 7 et 9
% pour MaqPS8 et MaqPS1. Dans le cas du PVC, on remarque également un retard de 15 % à
360 L/h, contre 29 % à 280 L/h. Sur le graphe II.9, la plus faible hauteur de pic et l’étalement
du signal démontrent la plus forte dispersion de l’écoulement à plus faible débit d’impulsion.
Les contraintes techniques sur la maquette ont resséré la plage de variation du débit massique,
mais nous a néanmoins permis d’observer des tendances qui nécessiteront d’être confirmées par
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(•) : Qimp = 200L/h−MaqPS9,
(◦) : Qimp = 230L/h−MaqPS8,
(×) :Qimp = 280L/h−MaqPS1.
Fig. II.8 – Effet du débit des impulsions sur
l’écoulement des particules de polystyrène,
Vimp
Vcomp
=1, A=1,7 cm, f=0,3 Hz
(◦) : Qimp = 360L/h−MaqPV C3,
(•) : Qimp = 280L/h−MaqPV C6.
Fig. II.9 – Effet du débit des impulsions sur
l’écoulement des particules de PVC, VimpVcomp =
2/3, A=1,7 cm, f=0,3 Hz
les essais ultérieurs sur le pilote.
II.4.5 Influence du volume d’impulsion
L’influence du volume balayé lors de l’impulsion est testée en faisant varier la durée de
l’impulsion. L’amplitude et la fréquence de pulsation, ainsi que le débit d’impulsion sont conservés
dans la plupart des expériences considérées (A=1,75 cm, f=0,3 Hz), et dont les résultats sont
représentés en figures II.10 et II.11.
On peut d’abord vérifier, à partir des temps de séjour calculés et expérimentaux répertoriés
dans les tableaux II.1 et II.2, qu’en diminuant le volume balayé, le nombre d’impulsions néces-
saires pour acheminer le solide vers la sortie de la colonne augmente, et le solide séjourne ainsi
plus longtemps dans l’appareil.
On remarque, à partir des figures II.10 et II.11 que la dispersion de l’écoulement est plus
importante pour des volumes balayés équivalents au balayage du tiers d’un volume de compar-
timent. Les plus forts écarts entre les temps de séjour théoriques et expérimentaux et les plus
faibles Pe sont obtenus pour ces faibles volumes balayés (par exemple, %∆τS=30 % et le Pe=8,9
pour VimpVcomp=1/3, contre %∆τS=3 % et le Pe=10,1 pour
Vimp
Vcomp
=2/3). Il semble que cette moindre
qualité d’écoulement soit due essentiellement à un défaut de pulsation.
En effet, si la pulsation n’est pas adaptée, un solide plus dense que le liquide, occupe préféren-
tiellement la partie inférieure de l’étage. Ainsi, lorsqu’on balaye 1/3 du compartiment seulement,
il se peut que très peu de solide atteigne l’étage suivant. Une pulsation insuffisante va donc
exacerber la ségrégation des particules, puisque lors de l’impulsion, les particules plus légères ou
plus fines parviendront en majorité à l’étage supérieur. Dans le cas du polystyrène, l’expérience
MaqPS5 a été effectuée à une intensité de pulsation plus faible (Af=0,18 cm/s). Quant au PVC,
au cours de chaque expérience, la pulsation préconisée a été limitée pour ne pas soulever les
billes (Af=0,5 cm/s), mais ne suffit pas à mettre en suspension ces particules plus lourdes. On
observe donc, de manière encore plus marquée qu’avec le PS un étalement de la sortie du solide
(une quantité non négligeable sort encore à θ=4,7).
65
II.4 Etude du transport du solide Chapitre II
(•) : VimpVcomp = 2/3, Qimp=360 L/h - MaqPS4,
(◦) : VimpVcomp = 1, 5, Qimp=360 L/h - MaqPS3,
(×) : VimpVcomp = 1/3, Qimp=305 L/h, A=0,6
cm, f=0,3 Hz - MaqPS5.
Fig. II.10 – Effet du volume d’impulsion sur
l’écoulement des particules de polystyrène,
A=1,7 cm, f=0,3 Hz
(•) : VimpVcomp = 1, 5, Qimp=320 L/h -
MaqPVC4,
(×) : VimpVcomp = 2/3, Qimp=280 L/h -
MaqPVC6,
(◦) : VimpVcomp = 1/3, Qimp=360 L/h -
MaqPVC2.
Fig. II.11 – Effet du volume d’impulsion sur
l’écoulement des particules de PVC, A=1,7
cm, f=0,3 Hz
Fig. II.12 – Trajet de
la particule franchissant 1
ou 2 étages de la colonne
Par ailleurs, lorsqu’on balaye plus d’un volume de compartiment, il
semble que la dispersion atteigne un palier : il n’est plus possible
d’améliorer le caractère piston de l’écoulement au-delà de un volume
de compartiment balayé. Cela peut s’interpréter par le fait qu’il de-
vient difficile pour la particule de franchir deux fois l’obstacle que
représente la bille. En effet, lorsque Vimp = 1, 5.Vcomp, la particule
pourrait avoir tendance à atteindre l’étage suivant, puis à suivre les
courants de recirculations et à rester piégée dans le premier com-
partiment plutôt que d’adopter une trajectoire plus rectiligne, qui
l’achemine deux étages plus haut (voir figure ci-contre).
En conséquence, ces expériences où le volume balayé varie lors
de l’impulsion nous permettent de préconiser une pulsation assez
intense pour que le solide soit réparti de manière homogène dans tout
le compartiment. A ce niveau de l’étude, on se rend compte qu’un
bon brassage est, non seulement favorable au transfert de matière,
mais qu’il est également primordial pour un transport piston et sans
ségrégation granulométrique du solide. Ensuite, une fois qu’une pulsation suffisante sera assurée,
le volume d’impulsion aura, a priori, peu d’influence pour des débits allant jusqu’à Vimp = Vcomp.
Au-delà, les particules risquent d’être plus sensibles à la dispersion axiale générée par la géométrie
de la colonne.
II.4.6 Discussion sur la validité du modéle Piston Dispersion Axiale - Caracté-
risation de la dispersion axiale
Au vu des phénomènes hydrodynamiques observés (recirculations internes et volumes morts
pour une pulsation insuffisante ou pour un volume d’impulsion trop faible), il apparaît que le
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modèle Piston Dispersion Axiale ne suffit plus à décrire correctement l’écoulement. Dans certaines
conditions de pulsation et d’impulsion, l’écoulement solide est instable, ce qui se traduit par des
courbes irrégulières. Il est certain qu’une modélisation multi-paramétrique serait plus appropriée,
mais le modèle PDA permet néanmoins d’atteindre l’objectif fixé dans le cadre de cette étude de
développement, qui consiste à caractériser le fonctionnement et les performances de la nouvelle
technologie.
Au cours des différentes expériences réalisées, des Pe compris entre 6,2 et 12,2 ont été obtenus.
Les valeurs sont plus élevées pour le polystyrène (entre 8,9 et 12,2) que pour le PVC (entre 6,2 et
9,2). Pour le polystyrène, le Pe est donc à peu près équivalent àNcomp. Ce résultat est raisonnable
en comparaison de l’équivalence généralement effectuée entre le modèle piston dispersion axiale
et le modèle de J mélangeurs en cascade qui aboutit pour Pe> 50 à Pe=2(J-1). Dans la pratique,
pour une longueur de colonne équivalente, les Pe sur les phases solide sont plutôt de l’ordre de
3-4.
La différence observée entre le polystyrène et le PVC s’explique par la pulsation insuffisante
au brassage du PVC.
Enfin, aussi bien pour le PVC, que pour le polystyrène, les Pe les plus élevés sont obtenus
lorsque l’intensité de pulsation et le débit d’impulsion sont élevés, et pour des volumes d’impulsion
aux alentours de un volume de compartiment.
Trois contributions potentielles à la dispersion sont recensées :
– La géométrie du garnissage peut entraîner la formation de volumes morts et de passages
préférentiels du solide, lors de la phase de transport.
– De par l’alternance des cycles d’ouverture et de fermeture des clapets, on génère
artificiellement de la dispersion axiale. En effet, en interrompant l’impulsion alors que le
contenu d’un compartiment s’était partiellement déplacé à l’étage supérieur, le solide est
alors réparti sur deux étages. Si cette source de dispersion est prépondérante, alors plus le
volume balayé est faible, plus la dispersion est importante.
– Enfin, une pulsation insuffisante entraîne les effets négatifs explicités plus haut.
La réduction de ces sources de dispersion axiale va dans le sens d’un meilleur contrôle du
temps de séjour solide.
II.4.7 Influence de la fréquence des impulsions
La fréquence des impulsions varie entre les limites définies au cours de la pré-étude. Toutes les
expériences ont été menées à la même fréquence d’impulsion : 1 toutes les 20 s dans le cas du PVC
et 1 toutes les 30 s, pour le polystyrène. Cependant, les résultats précédents nous permettent de
prévoir deux tendances :
– premièrement, dans le cas où la pulsation assure un bon brassage du solide, le temps de
séjour ou la dispersion seront invariants quelle que soit la durée de la phase de brassage ;
– deuxièmement, si la pulsation ne suffit pas à maintenir en suspension les particules, le solide
dense sédimente au cours de la phase de brassage. Plus les impulsions seront espacées dans
le temps, plus le solide formera un lit au fond du compartiment et plus le transport à
l’étage supérieur sera rendu difficile pendant l’impulsion.
II.4.8 Application à différentes tailles et densités de particules
A l’issue des DTS effectuées sur la maquette froide, il a été observé que, globalement, le PVC
de 135 µm de diamètre et de densité 1,4 éprouvait plus de difficulté que le PS de densité 1,05 et
de diamètres 200 ou 900 µm. La plage de variation s’est avérée trop restreinte pour le PVC qui
n’était pas assez brassé. Cependant, en optimisant les paramètres de pulsation et d’impulsion,
le comportement du PVC tend vers celui du PS (réduction du %∆τS et augmentation du Pe).
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Il semble donc possible de réduire l’influence de la taille et de la densité des particules sur les
conditions de leur écoulement.
A titre indicatif, la vitesse induite par l’impulsion est de l’ordre de 4 cm/s (débit de 300 L/h
dans une colonne de 5 cm de diamètre). La vitesse générée par l’impulsion est donc 3 fois plus
élevée que la vitesse d’entraînement du PS900, 4 fois plus élevée que celle du PVC et 10 fois plus
élevée que celle du PS200. La vitesse maximale de pulsation est de l’ordre de 0,5 cm/s, soit le
tiers de la vitesse terminale de chute du PS900, 0,6 fois celle du PVC et 1,5 fois celle du PS200.
Les échantillons de certaines DTS sur le mélange quasiment équimassique de particules de
polystyrène de 200 et 900 µm de diamètre ont été tamisées à l’issue du test, afin de décomposer
la sortie des fines et des grosses particules. La figure II.13 représente la masse de solide sortant
en fonction du temps, pour chaque classe de particules. A Qimp=280 L/h, A=1,7 cm et f=0,3
Hz, les deux types de particules aux diamètres très éloignés circulent dans la colonne avec des
temps de séjour et une dispersion proches. On voit donc bien que le mode de fonctionnement
préconisé sur ce prototype permettra un écoulement synchrone des particules indépendemment
de leur taille.
(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm.
Fig. II.13 – DTS sur les populations bimodales de PS à Qimp = 280L/h−MaqPS1
Enfin, quelques tests ont été réalisés sur des particules flottantes de polyéthylène (∅=150 µm,
d=0,95). Le solide flottant doit être soumis à une pulsation assez intense pour qu’il ne flotte pas
en haut de chaque compartiment. Sous l’effet de la pulsation et de l’impulsion, il réagit de la
même manière qu’un solide dense et est transporté vers le haut de la colonne. La figure II.14
illustre une exemple de DTS réalisé sur ce solide. L’écoulement de particules flottantes est aussi
piston que celui des populations monomodales de polystyrène de 200 µm ou 900 µm. Il en ressort
donc que la colonne peut aussi bien traiter des particules denses ou flottantes, le facteur le plus
important étant l’écart de densité.
La maquette froide peut donc traiter des particules des systèmes solide/liquide présentant un
écart de densité positif ou négatif, indifféremment. La difficulté réside surtout dans les systèmes
présentant les plus gros écarts de densité avec la phase porteuse, le système des clapets à billes
limitant sensiblement l’intensité de la pulsation. Pour la gamme de densité testée, la colonne
semble également bien adaptée pour traiter des particules de diamètre compris entre 100 et 1000
µm. Il est certain que plus le diamètre et la densité seront élevées, plus le solide sera difficile à
transporter. Dans la gamme d’application testée, les effets de réduction de la granulométrie sont
déjà visibles. Il s’agira désormais sur le pilote d’envisager un nouveau système de clapet qui offre
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Fig. II.14 – DTS sur des particules flottantes de polyéthylène
plus de souplesse dans la gamme opératoire des pulsations, afin de pouvoir traiter une plus large
gamme de systèmes solide/liquide.
II.5 Modélisation globale de l’écoulement solide : outil de carac-
térisation du fonctionnement de la colonne
Ce travail de modélisation vise à proposer un modèle de représentation simple du comporte-
ment du solide au sein de la technologie développée dans cette thèse. Ce modèle se veut un outil
approprié pour mieux comprendre le fonctionnement de la colonne et, notamment, l’influence
de divers paramètres. Il s’agit de reproduire les essais expérimentaux en simulant le profil de
concentration en sortie de colonne d’un traceur injecté à l’entrée pendant un temps très court
devant le temps de passage.
Dans un premier temps, le contenu des paragraphes suivants sera dédié à la description des
modèles associés aux différentes phases de circulation du traceur dans la colonne. La stratégie
de résolution numérique du modèle ainsi que la procédure de gestion des dynamiques seront
ensuite présentées. Dans un deuxième temps, après une identification des paramètres du modèle
par comparaison aux résultats expérimentaux, les expériences de simulation numérique seront
multipliées et analysées.
II.5.1 Les modèles mathématiques
Le transport des particules : le modèle "piston dispersion axiale"
Le modèle mathématique de transport a pour objectif de décrire l’évolution au cours du
temps et dans les différents compartiments de la colonne, d’une certaine quantité de traceur
injectée en une de ses extrémités. Le modèle "piston dispersion axiale" a été adopté, avec la
possibilité de prendre en compte un couple de paramètre (uimp(j), vitesse du flux de convection
des particules dans le compartiment j, DaS(j), coefficient de dispersion axiale de la phase solide
dans le compartiment j) distinct pour chaque compartiment. Lors de l’élaboration du modèle,
afin de simplifier la description, différentes hypothèses ont été établies. Ces hypothèses sont les
suivantes :
– Le solide suit le liquide lors de la phase d’impulsion et ne subit pas d’effet de retard ;
– Toutes les particules circulent à la même vitesse quelle que soit leur taille et leur densité ;
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– La vitesse et la dispersion axiale sont supposées identiques dans tous les compartiments.
De ces hypothèses, il en découle les égalités suivantes :
uimp(j) = uimp,mod ∀ j
DaS(j) = DaS ∀ j




PeS,comp est le Peclet relatif à la phase solide et à un compartiment de colonne.
Les Ncomp compartiments de la colonne sont discrétisés en Nh tranches. Un bilan de matière
est réalisé dans chaque tranche. Un système de Nh*Ncomp équations est donc résolu. Typi-





= Fj(i− 1)− Fj(i) (II.13)
où Vh est le volume d’une tranche,
CS,mod(i, j), la concentration en traceur solide calculée par le modèle, dans la tranche i du jeme
compartiment
et Fj(i − 1) et Fj(i), les flux respectivement entrants et sortants de la tranche i du jeme com-
partiment.
Fj(i) = S.(uimp(j).CS,mod(i, j)−DaS(j).∂CS,mod(i, j)
∂h
) (II.14)
Il est supposé que les conditions aux limites qui règnent au point d’injection et de mesure du
traceur sont de type fermé-fermé. Cela signifie que le fluide n’est transporté que par convection
pure au voisinage de ces zones. Etant donné que les paramètres caractéristiques de l’écoulement
sont identiques d’un compartiment à l’autre, le système d’équation s’écrit de la manière suivante :




= −S.(uimp,mod.CS,mod(1, 1)−DaS .∂CS,mod(1, 1)
∂h
) + Prod. (II.15)
Prod. est le terme source d’injection du traceur.
- Pour j = 1 et i = 2 à Nh, puis j = 2 à Ncomp-1 et i = 1 à Nh, et enfin j = Ncomp et




= S.(uimp,mod.CS,mod(i− 1, j)−DaS .∂CS,mod(i− 1, j)
∂h
)
− S.(uimp,mod.CS,mod(i, j)−DaS .∂CS,mod(i, j)
∂h
) (II.16)




= S.(uimp,mod.CS,mod(Nh − 1, Ncomp)−DaS .∂CS,mod(Nh − 1, Ncomp)
∂h
)
− S.uimp,mod.CS,mod(Nh, Ncomp) (II.17)
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Le brassage des particules : le modèle "batch"
Le modèle développé pour l’étape de brassage des particules s’attache à décrire la fermeture
des compartiments et leur effet sur la concentration en traceur dans la colonne. Il s’apparente
hydrodynamiquement à un réacteur "batch" dans lequel les entrées et sorties des compartiments
sont interrompues, la concentration au sein du compartiment s’homogénéise et devient identique
en chaque tranche, mais spécifique à chaque compartiment.
Les hypothèses suivantes ont dû être formulées afin de calculer les concentrations :
– la concentration s’homogénéise instantanément au sein d’un compartiment lorsque les
vannes se ferment ;
– aucune circulation de solide n’a lieu entre les compartiments lors de la phase de brassage ;
La concentration a été déduite de la formule suivante :






Cette concentration correspond à la moyenne des concentrations, obtenues en fin de la phase
"batch", au sein d’un même compartiment.
La prise en compte des périodes transitoires de fonctionnement de la colonne (injection du
traceur, ouverture/fermeture des compartiments) conduit à un système hybride avec des équa-
tions spécifiques à chaque période et des modifications résultantes du modèle. Le paragraphe
II.5.3 consacré à la procédure de gestion des dynamiques offre une présentation détaillée de la
modélisation d’une DTS effectuée dans la colonne, dont les équations associées viennent d’être
formulées.
II.5.2 Stratégie de résolution numérique
La résolution du système est réalisée selon une approche globale, par l’intermédiaire de
l’intégrateur DISCo [77]. DISCo est un outil d’intégration de systèmes d’équations algébro-
différentielles (EDA) basé sur la méthode de Gear. Cette méthode qui réalise une différentia-
tion rétrograde selon un schéma prédicteur-correcteur présente de nombreux avantages tels que
le traitement global du système sans discrimination entre équations et variables ou sa grande
flexibilité au modéle mathématique. Dans notre cas, le choix d’un tel outil a surtout été motivé
par l’existence de procédures automatiques de détection des évènements et de calcul de condi-
tions initiales cohérentes. La gestion de ces évènements et leur incidence sur le traitement de la
résolution du modèle mathématique constitue le coeur du paragraphe suivant.
II.5.3 Procédure de gestion des dynamiques
Le profil de concentration du traceur en sortie de colonne résultant d’un signal d’entrée de
type Dirac peut être représenté de manière simplifiée par un modèle piston dispersion axiale.
Mais, une telle approche de description ne tient pas compte des paramètres opératoires et ne
peut pas dans ces conditions être un outil rapide d’aide à la compréhension du fonctionnement
de la colonne.
Dans notre cas, une représentation plus proche de la réalité physique a été préférée. La
méthode choisie requiert, outre une modélisation détaillée de l’étape de brassage et de l’impulsion,
une modélisation de l’enchaînement de ces opérations. Une procédure de gestion des dynamiques
a donc été mise en place.
Présentation générale - Notion de détection d’évènements
Du point de vue de la gestion des dynamiques, l’écoulement du traceur solide est découpé
en une succession d’étapes limitées par des évènements. La nature des évènements considérés
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est double : les évènements peuvent être soit temporels, ils sont déterminés pour une valeur du
temps donnée, soit d’état, auquel cas ils correspondent à la valeur donnée d’une variable ou d’une
combinaison de variables. Le programme DISCo permet précisément de détecter un évènement
et met alors en œuvre la procédure suivante :
– détection de l’évènement
– modification résultante du modèle mathématique
– initialisation précise du modèle
– intégration du nouveau modèle
Les étapes de modification du modèle et d’initialisation constituent le point sensible de cette
procédure. Or, la méthode de Gear nécessite une initialisation du système, y compris des dé-
rivées. A partir des valeurs initiales des variables (nulle partout), l’intégrateur met lui-même
en œuvre une procédure de recherche des conditions initiales des dérivées. Cette procédure est
particulièrement utile lors de l’occurence d’un évènement.
Lors de la simulation du déroulement d’une DTS dans notre colonne, trois évènements de
temps peuvent survenir, il s’agit de l’évènement "fin de l’injection de traceur", de l’évènement
"PDA" et de l’évènement "batch".
? Evènement "Fin de l’injection de traceur"
Cet évènement représente l’instant à partir duquel la totalité du traceur à été injectée. La
modélisation de l’injection du traceur a été présentée dans le paragraphe II.5.1. L’occurence est
définie par l’équation suivante :
t− tinj = 0 (II.19)
où tinj est la durée de l’injection de Ninj moles de traceur dans le premier compartiment, à la
concentration Cinj et à la vitesse uinj (avec uinj = uimp,mod)).
tinj = Ninj/(S.uinj .Cinj)
L’occurence de cet évènement entraîne une modification du modèle mathématique. Mais,
seule l’équation de la première tranche du premier compartiment change de la façon suivante :
le terme Prod. = S.uinj .Cinj est simplement supprimé de l’équation II.15. Les autres équations
du système demeurent inchangées.
? Evènement "batch"
Cet évènement représente l’instant où les vannes se referment et où le transport du solide est
interrompu au profit d’une agitation intensive dans tout le compartiment.
Cet évènement est également de nature temporelle et se déclenche de manière cyclique aux
instants suivants :
t− tinj − Tbras,mod − b.(Tbras,mod + Timp,mod) = 0 (II.20)
où b est un entier dont la valeur est itérée de 1 à Ncycles.
? Evènement "PDA"
Cet évènement correspond au moment où les vannes s’ouvrent à nouveau et où une impulsion
de fort débit est imposée et transporte le solide selon un écoulement supposé piston dispersion
axiale.
L’ évènement "PDA" se déclenche périodiquement aux instants suivants :
t− tinj − (b+ 1).(Tbras,mod + Timp,mod) = 0 (II.21)
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Modélisation de la DTS et de l’alternance des deux étapes
Le solide passe successivement par une phase de transport durant laquelle il circule d’étage
en étage jusqu’à la sortie, et une phase de brassage au cours de laquelle les compartiments sont
fermés et isolés entre eux, le solide est bloqué et plus aucune évacuation de solide hors de la
colonne n’a lieu.
Pour retranscrire ces phénomènes au niveau du modèle, le programme se déroule de la manière
suivante :
1. Une quantité connue (Ninj) de traceur solide est introduite dans la 1ère tranche du 1er
compartiment et circule selon le modèle Piston Dispersion Axiale (PDA) ;
2. Une fois que la quantité de traceur Ninj a été introduite, le programme commande alors
l’arrêt de l’injection de traceur et le solide circule au sein de la colonne ;
3. A t = Timp,mod (temps de transport fixé par l’utilisateur), le programme commande un
changement du système d’équation. Le transport du solide est stoppé et la concentration
en traceur s’homogénéise au sein de chaque compartiment, de manière indépendante. Les
concentrations ne varient pas pendant Tbras,mod ;
4. A t = Timp,mod + Tbras,mod, le programme revient en phase 2).
5. Ensuite, pendant Ncycles , les phases 2) et 3) alternent. Au total, la simulation aura duré
Ncycles ∗ (Timp,mod + Tbras,mod).
La figure II.15 illustre l’approche suivie pour représenter les deux étapes de la circulation du
solide dans la colonne.
Fig. II.15 – Description de l’écoulement du solide en deux séquences cycliques : une série de
"blocs PDA" alternent avec une série de "batchs"
II.5.4 Récapitulatif des notations et des données fournies par l’utilisateur
Les données fournies par l’utilisateur pour le programme relatif à la phase solide sont les
suivantes :
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– Géométrie de la colonne : Ncomp, le nombre de compartiments de la colonne et Hcomp,
la hauteur de chaque compartiment en cm.
– Conditions d’injection du traceur : Ninj , la quantité de traceur en moles et Cinj , la
concentration de ce traceur dans le volume d’injection en mol/cm3.
– Enchaînement des phases : Tbras,mod, la durée de la phase de brassage et Timp,mod, la
durée de la phase de transport, et Ncycles, le nombre d’enchaînement des deux phases.
– Conditions de calcul : dtDISCo, le pas de temps de calcul intermédiaire pour DISCO en
s et dhDISCo, la longueur de la tranche isolée pour le bilan de matière en cm.
– Caractérisation de l’hydrodynamique de l’écoulement : le couple (PeS,comp, uimp,mod).
II.5.5 Evaluation de la validité du modèle
Afin de valider le modèle conçu, des simulations ont été menées et comparées aux détermi-
nations expérimentales de DTS de la phase solide réalisées sur la maquette froide. Au préalable,
il apparaît nécessaire d’évaluer la sensibilité du modèle envers un certain nombre de paramètres,
expérimentaux ou caractéristiques du modèle.
Identification des paramètres du modèle
Le paragraphe précédent mettait en évidence l’intérêt du modèle en deux étapes par rapport
au modèle Piston Dispersion Axiale, de par sa possibilité d’intégrer les conditions opératoires
de l’expérience. La durée de la phase de brassage, celle de la phase de transport et la vitesse
d’impulsion sont fixées conformément aux réglages opérés sur la colonne. De même, la hauteur et
le nombre de compartiments sont fixés conformément aux caractéristiques du prototype existant.
Seule la valeur du PeS,comp à injecter au modèle reste un paramètre inconnu.
Celle-ci a été calculée à partir du Pe déduit des courbes de DTS expérimentales et de la
méthode des moments. Le Pe étant proportionnel à la longueur de l’écoulement suivi, la valeur





La vitesse et le PeS,comp relatifs à la phase de transport ont été pris identiques dans chaque
compartiment.
En figure II.16, on peut trouver un exemple de résultat de simulation obtenue grâce au modèle
séquentiel. La sortie du solide se fait, comme sur la maquette froide, de manière discontinue. On
obtient une courbe-enveloppe constituée d’une succession de plateaux et de courbes, les plateaux
correspondant au brassage et les courbes à l’étape de transport. En réalité, les plateaux devraient
être soustraits aux courbes observées pour se rapprocher de la réalité physique (le solide ne sort
pas pendant le brassage). Cette soustraction n’a pas été effectuée simplement pour des raisons
de lisibilité des graphes.
La figure II.16 permet également de comparer les profils de concentration simulés par la
méthode séquentielle aux résultats expérimentaux et profil calculé d’après le modèle Piston
Dispersion Axiale PDA. Il apparaît que le modèle séquentiel offre une dispersion globale sur
la courbe-enveloppe de sortie du solide proche de l’expérience. Cependant, on note une légère
avance du signal, ce qui entraîne une sous-estimation du temps de séjour moyen par le modèle
développé. Les origines de ce décalage seront analysées dans un paragraphe ultérieur.
Sensibilité des paramètres - Précision des résultats
Avant de confronter les résultats expérimentaux aux résultats obtenus par la simulation,
l’influence de la précision de certains paramètres d’entrée est évaluée, afin de mieux estimer la
précision des paramètres de sortie du modèle. Dans cette optique, nous distinguons deux types
de paramètres :
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(◦) : Expérience ; Qimp=280L/h, Tbras=30 s, Timp=1,26 s, PeS,exp = 10, Ncomp = 10,
( ) : Modèle PDA ; PePDA=10, uPDA=3,96 cm/s ,
( ) : Modèle séquentiel ; uimp,mod=3,96 cm/s, Tbras,mod=30 s, Timp,mod=1,26 s, PeS,comp=1.
Fig. II.16 – Comparaison du modèle PDA et de notre modèle séquentiel - Identification du
PeS,comp
– les paramètres expérimentaux, dont la précision n’est pas toujours avérée en raison des
variations pendant l’expérience liées aux fluctuations des conditions opératoires du système,
ou dont la mesure est empreinte d’une incertitude (uimp,mod, Timp,mod) ;
– les paramètres propres au modèle et caractéristiques de la nature de l’écoulement (DaS).
En tenant compte de l’incertitude estimée au maximum à 20% sur le débit d’impulsion, des
simulations ont été effectuées en faisant varier de ± 20% le paramètre uimp,mod. Il apparaît une
légère modification du signal, notamment de la hauteur des plateaux, mais la courbe-enveloppe
reste identique.
La même étude de sensibilité fut réalisée envers le temps d’impulsion, peu précis en raison
de son ordre de grandeur autour d’1 seconde. Aucune différence notoire n’a été observée sur les
courbes-enveloppes pour des variations de ± 20% de Timp,mod.
Enfin, il était nécessaire de noter de quelle manière le modèle était affecté par PeS,comp,
seul paramètre inconnu dans notre système. Des écoulements caractéristiques d’un réacteur agité
continu (PeS,comp de l’ordre de 0,33) jusqu’à des écoulements "assez" piston (PeS,comp de l’ordre
de 2) ont pu être testés, comme nous pouvons le voir sur la figure II.17. Les écarts observés entre
les différentes courbes illustrent l’intérêt à optimiser la pulsation et la structure des comparti-
ments pour que la sortie du solide se réalise en un nombre réduit d’impulsions, autour du temps
de séjour fixé.
Domaine de validité du modèle
Dans le cas d’écoulements très pistons, de la dispersion numérique était observée. Cela se
manifestait par une sensibilité du modèle aux pas de temps et d’espace, dtDISCo et dhDISCo. Il
n’a donc pas été possible de simuler des écoulements correspondants à un Pe supérieur à 4 par
compartiment, soit un Pe supérieur à 40 pour toute la colonne.
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( ) : PeS,comp=0,33 , ( ) : PeS,comp=1 , ( ) : PeS,comp=2 .
Fig. II.17 – Sensibilité du modèle à PeS,comp
Comparaison Expérience/Simulation
La figure II.19 permet de comparer les courbes expérimentales et les simulations pour trois
conditions opératoires différentes. Le volume balayé lors d’une impulsion est successivement égal
à 2/3, 1 et 1,5 volume de compartiment. Le débit des impulsions est compris entre 280 et
350 L/h. PeS,comp a été déduit de la méthode des moments appliquée au signal expérimental,
conformément à l’équation II.22.
Les valeurs données par le modèle sont assez proches des valeurs expérimentales (de l’ordre
de 30 %) dans les cas où 2/3 et 1 volume de compartiment sont balayés lors d’une impulsion.
Une erreur plus importante est rencontrée pour des volumes balayés supérieurs à 1 volume
de compartiment. Cet écart est en partie relié à un défaut dans la description du mode de
fonctionnement, qui peut être interprété de la manière suivante :
Fig. II.18 – Illustration de l’évolution de la
concentration dans la colonne, vue par le modèle
En effet, durant la phase de transport, la co-
lonne est vue comme un espace monobloc tra-
versé par un flux axial continu, superposition
d’un écoulement convectif et d’une dispersion.
La non-idéalité du transport du solide induit
l’existence d’un gradient de la concentration
en solide dans la colonne, avec de fortes concen-
trations en fond et des concentrations plus di-
luées en sortie aux tous premiers instants de
la DTS, comme l’illustre la figure ci-contre. A
la fin de l’étape d’impulsion, la fermeture des
vannes et le mélange supposé instantanné dans
le compartiment provoquent une augmenta-
tion brusque de la concentration au sommet
du dernier compartiment. Ce phénomène cor-
respond à une réalité physique mais est exacerbé par le modèle. Tout se passe comme si la sortie
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du solide était accélérée, ce qui explique l’avance du signal simulé par rapport à l’expérience.
Ce phénomène est d’autant plus marqué pour de longs volumes d’impulsion. De la même ma-
nière qu’une cascade de réacteurs agités en continu se rapproche de l’écoulement piston pour un
nombre infini de réacteurs, de courtes ouvertures de vannes entraîneront des fréquents mélanges
et atténueront ainsi le gradient de concentration subi à la fermeture. Le décalage avec l’expérience
se verra d’autant moins marqué.
( ) : Vimp,mod = 1, 5.Vcomp (modèle), (•) : Vimp = 1, 5.Vcomp (expérience),
( ) : Vimp,mod = 1.Vcomp (modèle), (◦) : Vimp = 1.Vcomp (expérience),
( ) : Vimp,mod = 0, 67.Vcomp (modèle), (•) : Vimp = 0, 67.Vcomp (expérience).
Fig. II.19 – Comparaison entre DTS expérimentales et simulées
Au final, le modèle permet de prédire assez correctement (à 30 % près) le profil de concen-
tration du solide en sortie de colonne, pour des volumes balayés lors de l’impulsion inférieurs
au volume d’un compartiment. Les simulations vont maintenant pourvoir être poursuivies, dans
les gammes de conditions opératoires préconisées pour la validité du modèle. Elles nous per-
mettront d’explorer des points de fonctionnement non testés expérimentalement et d’affiner la
compréhension de la colonne.
II.5.6 Apports du modèle : Analyse de l’influence des paramètres du procédé
Les calculs sont toujours effectués dans une colonne de 10 compartiments de 5 cm de haut.
L’analyse a consisté à comparer les courbes résultant des simulations pour lesquelles on fait suc-
cessivement varier la durée de l’étape de brassage, le volume d’impulsion et la vitesse d’impulsion.
Influence de la durée de la phase de brassage
Deux modes de représentation de l’évolution au cours du temps de la concentration en sortie
de colonne ont été choisis : un signal normé en fonction du temps adimensionnel (II.20-(a))et un
signal brut (II.20-b). Le temps adimensionnel est calculé comme lors de l’étude expérimentale,
grâce à la formule II.4.
La figure (II.20-a) montre bien que la nature de l’écoulement n’est pas modifiée par la va-
riation de la durée du brassage. En figure II.20-b, l’augmentation de la durée de brassage se
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manifeste par un allongement des plateaux. L’aire des différentes courbes varie d’un temps de
brassage à l’autre, mais cela se justifie par l’absence de circulation de solide durant le brassage.
Le signal brut met donc plutôt en évidence le fait que le temps de séjour peut être prolongé
significativement simplement en réduisant la fréquence des impulsions.
Cela signifie que la nature de l’écoulement est indépendante du temps de séjour des particules.
(a) en fonction du temps normé (b) en fonction du temps réel
( ) :Tbras,mod=1 s, ( ) : Tbras,mod=30 s, ( ) : Tbras,mod=200 s.
Fig. II.20 – Influence du temps de brassage sur le profil de concentration en solide en sortie de
colonne - uimp,mod=3,96 cm/s ; Vimp,mod=1Vcomp;Timp,mod=1,26 s ; PeS,comp=1
Influence du volume balayé
Les essais faisant varier le volume balayé lors d’une impulsion ont été menés à vitesse d’im-
pulsion et temps de brassage constants. Les volumes d’impulsion varient de la moitié à trois fois
le volume d’un compartiment. Le temps d’impulsion Timp,mod est calculé en fonction du volume
d’impulsion et varie de 0,9 à 5 s.
Les figures II.21-a et II.21-b illustrent l’influence du volume balayé sur le profil de concentra-
tion. Il ressort que la nature de l’écoulement est inchangée quel que soit le volume balayé : les
courbes-enveloppes des différents cas simulés coïncident. L’alternance des cycles de brassage et
de transport n’a donc, a priori, pas d’influence sur la nature de l’écoulement. Ces résultats sup-
posent, bien sûr, que la pulsation est suffisamment intense pour assurer un transport homogène
des particules et l’absence de sédimentation entre deux impulsions. On peut également noter que
ces expériences numériques ont été effectuées pour une nature d’écoulement supposée identique
lors de la phase de transport. Ceci ne prend donc pas en compte ce qui a été remarqué expéri-
mentalement, c’est-à-dire, une plus grande difficulté de l’écoulement des particules au-delà d’un
volume de compartiment balayé. Enfin, la comparaison Experience/Simulation avait révélé que
le modèle n’était plus fiable pour de forts volumes balayés (supérieurs à un volume de comparti-
ment). Les conclusions énoncées dans ce paragraphe ne s’appliquent donc que pour des volumes
inférieurs à un volume de compartiment.
Par ailleurs, on observe que la courbe correspondant au temps d’impulsion le plus court
(0,9 s) est plus étalée dans le temps. Les impulsions étant plus courtes, le nombre d’impulsions
nécessaire à l’évacuation du solide est plus grand et le temps de séjour des particules est alors
plus grand.
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(a) en fonction du temps normé (b) en fonctione du temps réel
( ) : Timp,mod=5 s, ( ) : Timp,mod=2 s, ( ) : Timp,mod=0,9 s.
Fig. II.21 – Influence du volume d’impulsion sur le profil de concentration en solide en sortie de
colonne - uimp,mod=3 cm/s ; Tbras,mod=30 s ; PeS,comp=0,75
Influence de la vitesse d’impulsion
Nous avons également voulu observer de quelle manière était affecté l’écoulement pour de
fortes variations de vitesses de l’écoulement solide lors de l’impulsion. uimp,mod varie de 1 à 7,07
cm/s et le temps d’impulsion et le temps de brassage sont calculés de manière à conserver à la
fois le volume balayé lors de l’impulsion et la durée d’un cycle. Le coefficient de dispersion axiale
est également maintenu constant, ce qui induit des changements de la valeur du Pe. Etant donné
que le volume d’impulsion et la durée des cycles sont conservés, le temps de séjour moyen de
chaque expérience est constant. Pour cette raison, une seule représentation en fonction du temps
normé a ét choisie (voir figure II.22).
La nature globale de l’écoulement est très affectée par la valeur instantannée de la vitesse
lors de l’impulsion. Plus l’écoulement est lent, plus le temps nécessaire à balayer un volume
de compartiment sera grand et plus le gradient de concentration pourra s’instaurer dans la
colonne. Cela justifie alors une sortie prématurée des particules dès les premières impulsions et
une prolongation de leur sortie au-delà de deux fois le temps de séjour moyen.
Pour optimiser l’écoulement, il s’agit donc de privilégier de fortes vitesses d’impulsion. Non
seulement la nature de l’écoulement est indépendante du temps de séjour, mais encore, il est
démontré, à travers ces dernières simulations, qu’il est possible d’atteindre les conditions d’un
écoulement piston en jouant sur uimp,mod, qui est une vitesse instantannée, sans affecter le temps
de séjour choisi pour une opération visée quelconque.
II.5.7 Apports du modèle : Simulation d’un fonctionnement optimisé de l’outil
La simulation du comportement de la phase solide peut nous aider à transposer les objectifs
d’un fonctionnement idéal du dispositif : la meilleure DTS a été obtenue en maximisant la vitesse
d’impulsion, et le Pe caractéristique d’un compartiment. Une vitesse de 7 cm/s a donc été injectée
dans le modèle, tandis que la valeur du Pe a été choisie aux limites de la validité du modèle.
Un temps de brassage relativement long Tbras,mod=100 s a également été fixé. Le résultat de la
simulation est présenté en figure II.23. Un temps de séjour de 933 s est obtenue dans ce cas.
Elle est comparée à une DTS simulée, correspondant aux conditions opératoires de l’expérience
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( ) : uimp,mod=1 cm/s ; Tbras,mod=26 s ; Timp,mod=5 s ; PeS,comp=0,25,
( ) : uimp,mod=3,96 cm/s ; Tbras,mod=30 s ; Timp,mod=1,26 s ; PeS,comp=1,
( ) : uimp,mod=7,07 cm/s ; Tbras,mod=30,5 s ; Timp,mod=0,7 s ; PeS,comp=1,77.
Fig. II.22 – Influence de la vitesse d’impulsion sur le profil de concentration solide en sortie de
colonne en fonction du temps normé - Vimp,mod=Vcomp
MaqPS1.
Cette DTS optimisée et simulée nous permet de mieux imaginer quelle serait l’allure et les
caractéristiques de la DTS idéale : il s’agirait d’un pic correspondant à la sortie du solide en une
seule impulsion à un instant égal à Ncomp ∗ (Timp + Tbras). Cette DTS serait obtenue en réglant
Timp et uimp de manière à balayer un volume de compartiment, le Pe global sur la colonne
devrait idéalement être de l’ordre de 100 et les phases de brassage seraient prolongées de manière
à régler le temps de séjour moyen du solide à la valeur désirée. Dans la pratique, une telle DTS
ne pourra, bien sûr, être obtenue.
II.5.8 Conclusions sur le modèle
Le modèle s’avère un outil simple et fiable de prédiction des comportements de la colonne,
pour des volumes balayés inférieurs à un volume de compartiment.
La modélisation des écoulements dans la colonne par des modèles déterministes se veut un
support des résultats acquis par l’expérimentation. Elle nous a permis de confirmer les tendances
observées quant à l’influence des paramètres opératoires et de multiplier ainsi les simulations afin
d’étendre les conclusions, à ce stade de l’étude. En particulier, des propriétés intéressantes de
la colonne se sont dégagées, comme, par exemple, l’indépendance du temps de séjour moyen
et de la dispersion axiale de l’écoulement solide. En effet, dans l’hypothèse où un brassage
correct des particules assure l’homogénéité de la suspension pendant les phases de transport et de
brassage, alors, la nature de l’écoulement est essentiellement sensible à la vitesse de l’impulsion
et à la géométrie de la colonne qui entraîne de la dispersion. Le temps de brassage est ensuite
un paramètre privilégié de réglage du temps de séjour solide, sans incidence sur la nature de
l’écoulement. Le modèle nous a également permis de simuler un fonctionnement optimisé de la
colonne, sans pour autant atteindre le cas idéal de fonctionnement : Vimp = Vcomp et Pe ≥ 100.
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( ) : uimp,mod=3,96 cm/s ; Tbras,mod=30 s ; Timp,mod=1,26 s ; PeS,comp=1,
( ) : uimp,mod=7 cm/s ; Tbras,mod=100 s ; Timp,mod=0,7 s ; PeS,comp=4.
Fig. II.23 – Profil de concentration optimisé
De telles conditions aboutiraient à une DTS sous la forme d’un seul pic sortant à l’instant
Ncomp ∗ (Timp + Tbras).
Les possibilités d’amélioration et de sophistication du modèle sont nombreuses et d’ordre
divers :
En particulier, le modèle ne prend pas encore en compte les propriétés physiques de la par-
ticule. Il traite tout type de solide de la même manière. Or, c’est une caractéristique visée pour
cette colonne puisqu’il est attendu qu’elle réduise l’entraînement des fines. C’est ce qui justifie
la non prise en compte, dans un premier temps, de la vitesse de glissement entre les particules
et la phase continue. Mais, il est certain que l’intégration des données physico-chimiques dans le
modèle, puis la réalisation d’un bilan de population permettraient d’estimer plus précisément le
contrôle du temps de séjour et la dispersion granulométrique en fonction des conditions opéra-
toires.
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II.6 Validation du concept sur la maquette froide
Critères à atteindre Etudié Evaluation du critère (/5)
Mise en suspension du solide
Puissance du pulseur : suffisante pour
atteindre une amplitude de 2-3 cm X 5
Pas de sédimentation du solide X 2-5
selon le solide
Bon brassage du solide




Ouverture et fermeture du clapet non
gênées par le solide X 5
Ouverture et fermeture instantanées
des clapets lors de l’impulsion X 5
Ouverture suffisante pour une bonne
circulation du solide lors de l’impulsion X 5
Débit de l’impulsion suffisant pour
soulever les billes X 5
Transport du solide d’un étage à l’autre
lors de l’impulsion X 4
Pas de volume mort X 4 (à condition d’un débit
d’impulsion suffisant)
Pas de parcours préférentiel X 4 (à condition d’un débit
d’impulsion suffisant)
Evacuation du solide en haut de
colonne X 5
Tab. II.3 – Validation du nouveau concept de colonne pulsée sur la maquette froide (1)
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Critères à atteindre Etudié Evaluation du critère (/5)
Séparation des phases solide et liquide
Filtration adaptée au solide X 5
Pas de colmatage ?
Pertes de charge raisonnables de manière
à permettre le passage du liquide X 5
Etanchéité entre la toile et la paroi X 5
Pas d’évacuation de particules solide
par la sortie liquide X 5
Découplage transport et brassage
Clapet fermé entre deux impulsions,
non soulevé sous l’effet de la pulsation X 1
Etanchéité du clapet
Contre-courant vérifié X 3
Réduction dispersion granulométrique
Transport homogène du solide X 3
Capacité de traitement
Rétention solide à l’alimentation : X 30%
Rétention maximale de fonctionnement : ?
Gestion des périphériques
Pas de refoulement du liquide de la colonne
dans la pompe d’alimentation solide X 5
Pas d’évacuation de l’alimentation liquide
par la déverse solide en haut de colonne ?
Gamme d’application du solide
Ecarts de densité minimal et maximal entre
les particules qui peuvent être traitées 0 < < 0,4
et la phase liquide
Tailles minimale et maximale des particules
qui peuvent être traitées 100 < < 1000 µm
Tab. II.4 – Validation du nouveau concept de colonne pulsée sur la maquette froide (2)
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Conclusions
En résumé,
Les succès rencontrés au cours de l’étude la maquette froide concernent :
? la simplicité technologique du système de découplage du transport des phases solide et
liquide
? la démonstration de la faisabilité de transporter du solide selon le mode imaginé
? la mise en relief de l’influence des paramètres opératoires (pulsation, impulsion)
Les défauts reconnus au système sont les suivants :
? la pulsation est limitée
? le transport et le brassage ne sont pas totalement découplés
? la gamme d’application aux systèmes solide/liquide est encore restreinte
Enfin, plusieurs aspects hydrodynamiques restent à analyser :
? la dispersion granulométrique
? la nature de l’écoulement de la phase liquide
? le fonctionnement en continu
? la filtration à travers les toiles.
Le bilan des travaux menés sur la maquette froide et sur le modèle hydrodynamique permet
d’apporter des conclusions prometteuses quant à la faisabilité de la technologie.
Le choix du garnissage s’est porté sur un système de clapets à billes montés sur des plateaux
filtrants. Les essais sur la maquette froide ont alors permis, d’une part, de justifier les prévi-
sions théoriques du nouveau mode de fonctionnement. L’introduction d’un nouveau paramètre,
le temps de brassage, permet d’étendre le temps de séjour solide en fonction de l’opération uni-
taire visée. Cette valeur est tout de même encadrée par deux extrema, imposés par la rétention
solide dans la colonne et par l’écoulement liquide. D’autre part, l’influence des paramètres de
pulsation et d’impulsion a été évaluée et analysée. Cela a permis de cibler certaines difficultés
et de préconiser les conditions de fonctionnement optimal. La principale conclusion concerne
l’importance de la pulsation : celle-ci a pour rôle d’éviter la sédimentation du solide au fond du
compartiment. L’intérêt de la colonne en terme de réduction de la dispersion granulométrique
a également été noté. En première analyse, il semble que l’association de forts débits engendrés
lors de l’impulsion et d’une pulsation intense garantisse le transport d’une suspension homogène
des particules. Mais, le réglage de la pulsation s’avère délicat : en effet, celle-ci doit, à la fois,
bien brasser le solide sans pour autant soulever les billes des clapets. Même en relâchant l’une
ou l’autre des contraintes (tolérance d’une étanchéité partielle des clapets au solide ou tolérance
d’un brassage plus "doux" des particules), cela ne suffit pas à disposer d’une vaste fenêtre opé-
ratoire. Quant aux paramètres d’impulsion, les tendances suivantes ont été observées : le volume
d’impulsion optimal correspond à un volume de compartiment si la pulsation ne met pas le solide
en suspension dans tout le compartiment. Si la pulsation joue son rôle, le volume d’impulsion a
peu d’influence. Par ailleurs, un débit minimal d’impulsion semble nécessaire pour transporter de
manière homogène les particules. L’augmentation des vitesses d’impulsion favorise ainsi la nature
piston de l’écoulement solide. Mais, les débits employés, au cours de cette étude, pour soulever
les billes des clapets (> 200 L/h , soit 4 cm/s) suffisent en général à transporter les particules
testées. Enfin, le modèle permet de prolonger les constatations effectuées sur la maquette et de
mettre en évidence le découplage entre le temps de séjour et le Pe relatifs à la phase solide.
Au final, les points révélant des difficultés et ceux qui n’ont pas encore été abordés laissent
un champ de prospection large pour l’étude hydrodynamique sur le pilote :
– Il apparaît que le clapet à billes n’assure pas complètement le découplage des temps de
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séjour solide et liquide, traduits ici, en termes de séparation du brassage et du transport.
Or, le repositionnement des objectifs en ces termes-là permet de garantir également la ré-
duction de la dispersion du solide (notamment la dispersion granulométrique) et l’efficacité
maximale de chaque compartiment. Même s’il avait été écarté par souci de simplicité, un
système de clapets à ouverture pneumatique commandée sera donc installé sur le pilote.
– La circulation de la phase liquide est, pour l’instant, mal connue. Le pilote sera équipé
d’un dispositif métrologique permettant d’effectuer des distributions de temps de séjour
liquide. Ces mesures pourront nous renseigner sur l’existence éventuelle de courts-circuits
en haut de colonne (pendant l’impulsion surtout) et sur l’état de dispersion de cette phase
successivement à contre et co-courant de la phase solide.
– Enfin, l’analyse du comportement de la phase solide sera poursuivie. Ces expériences com-
plémentaires nous permettront d’en connaître plus sur l’origine de la dispersion (garnissage,
pulsation ou alternance des périodes de transport et de brassage), sur l’influence de la ré-
tention solide et sur la réduction de la dispersion granulométrique.
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Chapitre III
Etude de l’hydrodynamique sur le
pilote
Le pilote est une version améliorée de la maquette, d’un diamètre et d’une hauteur proches
des dimensions d’un prototype industriel. Des opérations unitaires pourront y être testées. La
nouveauté technologique essentielle par rapport à la version précédente réside dans le système
de vannes à ouverture pneumatique qu’il faudra donc éprouver. Ce choix s’avère contraignant en
terme de technologie et de complexité du pilote, mais il permettra d’assurer et de contrôler au
mieux les phases de brassage et de transport du solide.
Alors que la maquette froide a permis de démontrer la faisabilité du mode de fonctionnement
imaginé et d’esquisser un comportement de la phase solide dans la colonne, l’objectif de ce
chapitre est d’abord de poursuivre l’analyse de l’écoulement des particules et de caractériser
la circulation de la phase liquide au moyen d’expériences de distributions de temps de séjour
(DTS). L’influence des différents paramètres opératoires sur les phases solide et liquide sera ainsi
précisée. Les connaissances acquises seront ensuite utilisées pour la mise en oeuvre en continu de
l’appareil. Le choix d’expérimenter un mouvement ascendant du solide est maintenu.
Après une description détaillée du pilote, les résultats des DTS opérées sur les phases liquide et
solide seront présentés et déboucheront sur la préconisation des paramètres opératoires optimaux.
Le fonctionnement en continu appliqué à des particules de différentes tailles et densités sera
ensuite illustré. Enfin, nous concluerons ce chapitre par un inventaire actualisé des avantages et
limites du dispositif.
III.1 Description du pilote expérimental
III.1.1 Structure d’un compartiment
Le nouveau système monté vise à assurer un complet découplage entre brassage et transport.
Le détail d’un compartiment est illustré par un schéma et une photo en figure III.1. La colonne
est désormais composée de compartiments indépendants et démontables. Chaque compartiment
comprend un media filtrant (1) de 10 cm de diamètre, surlequel repose une vanne à boule (2)
occupant une surface équivalente à un carré de 5 cm de côté. La vanne est vissée sur la toile et
présente un orifice de passage (3) de 2 cm de diamètre. Au-dessus de la vanne, un disque (4) de
75 mm de large a été fixé, afin de diviser le flux d’impulsion et d’éviter les circuits préférentiels
et les volumes morts dans le compartiment. Un axe d’entraînement (5) assure l’ouverture et la
fermeture de la vanne. Cet axe est lui-même mis en rotation par un actionneur pneumatique, relié
à un timer. L’ensemble "vanne+toile+axe de rotation" est maintenu par une bride en acier inox
de 4 cm de hauteur, qui relie également des tronçons de verre de 10 cm de diamètre intérieur.
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Fig. III.1 – Vues détaillées de la structure d’un compartiment
Précisons que, dans un premier temps, le média filtrant était constitué d’un fritté Poral. Ce
fritté de 2 mm d’épaisseur filtre 99,9% des particules de moins de 37 µm d’épaisseur et 98% des
particules de moins de 26 µm. Un disque d’une telle épaisseur et d’une telle porosité présentait
le double avantage d’éviter tout colmatage par les particules (en raison d’un ratio diamètre
particule/taille pores de l’ordre de 10) et une rigidité et une robustesse compatibles avec les
efforts engendrés par la rotation de l’axe de la vanne. De plus, ce media filtrant composé d’une
pièce unique était facilement soudé à la bride. Les premiers essais de circulation de liquide dans
la colonne munie de ces frittés ont montré que les pertes de charge entraînées par chaque plateau
étaient beaucoup plus élevées que celles annoncées par l’équipementier. En effet, des pressions
de plus de 4 bars étaient relevées au manomètre à chaque pulsation. Ces pertes de charge avaient
deux conséquences compromettant le fonctionnement du dispositif :
– l’amplitude de la pulsation devait rester faible lorsque la vanne était fermée, afin de
ménager les montées en pression, si bien que les vitesses atteintes ne suffisaient pas à mettre
en suspension les particules. Un dégazage de l’eau était même observé pour les fréquences
de pulsation les plus élevées.
– le débit de contre-courant liquide descendant était trop faible (pas plus de 20 L/h)
En conséquence, un media filtrant beaucoup plus ouvert a dû être choisi. Etant donné qu’une
porosité plus grande impliquait également un matériau moins rigide, la solution a été de disposer
le même type de filtre que sur la maquette, soit une toile filtrante d’une maille de 95 µmmaintenue
entre deux plaques perforées.
III.1.2 La zone active et les périphériques
La figure III.2 représente la zone active de la colonne. Celle-ci est composée de 10 blocs, dont
un compartiment d’alimentation en solide (1), un étage d’évacuation solide (2), un compartiment
d’alimentation liquide (3), 8 compartiments intermédiaires, conçus comme indiqué au paragraphe
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précédent, et un compartiment en inox où sont reliés la sortie liquide, le système de pulsation et
le système d’impulsion. Le corps de colonne a une hauteur totale de 1,7 m.
Selon une disposition similaire à la maquette froide, la colonne pulsée comprend une toile
de retenue du solide, juste au-dessous de l’alimentation solide (1), afin d’isoler le solide des
éléments de pulsation et de permettre une meilleure répartition des flux générés par la pulsation
ou l’impulsion sur toute la section de la colonne. La sortie de la phase solide est réalisée en
haut de colonne (2) dans un déversoir au gré des impulsions. La circulation de la phase liquide
étant à contre-courant, l’alimentation liquide se situe en haut de colonne, sous le premier clapet
afin d’éviter l’évacuation immédiate par la déverse solide du liquide entrant, tandis que la sortie




Fig. III.2 – Vue du corps de colonne
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Fig. III.3 – Vue photographique de l’ensemble du pilote
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III.1 Description du pilote expérimental Chapitre III
La photographie de la figure III.3 et le schéma de la figure III.4 représentent le dispositif
entier mis en place. On peut distinguer, en particulier, les périphériques installés. Certains ont
été repris de la maquette froide, comme la pompe d’alimentation solide, d’autres ont été changés
afin de répondre aux plus grandes dimensions de la nouvelle version, comme le pulseur. Au final,
le matériel suivant a été mis en place pour les alimentations et soutirages :
– pour l’alimentation solide, une pompe Netzsch à vis sans fin, reliée à un variateur de
fréquence Leroy Somer (0,75 kW) qui régle la vitesse de rotation de la vis ;
– pour l’alimentation liquide, un pompe à membrane Dosapro Milton Roy (0-120 L/h) ;
– pour la déverse solide, une cartouche filtrante, permet de récupérer le solide ;
– pour le soutirage liquide, une vanne de régulation (V5) et une pompe à engrenage VEM
(0-200 L/h) reliée à un variateur de fréquence Leroy Somer ;
Sur le circuit de sortie solide, une vanne trois voies (V6) a été installée juste en amont de
la cartouche filtrante afin de réaliser des prélèvements d’échantillons du mélange solide/liquide
évacué lors de l’impulsion.
La conception du soutirage liquide a été une source de difficultés, en raison de la complexité
des flux bi-directionnels (pulsation) et d’intensités très variables (Qimp et Af >> QL,sortie).
Plusieurs solutions ont donc été envisagées avant d’aboutir au système simple de l’association
d’une vanne de régulation et d’une pompe :
– une garde hydraulique fut d’abord installée. L’équilibrage des débits d’alimentation liquide
et de sortie s’effectuait correctement pendant la phase de brassage, mais était complètement
perturbée par les impulsions ;
– un clapet anti-retour permettait d’atténuer la pulsation, mais engendrait trop de pertes de
charge.
Dans la configuration actuelle, un rotamètre permet de suivre le débit en aval de la pompe. Il faut
préciser que la vanne est placée de manière inhabituelle en amont de la pompe afin d’augmenter
les pertes de charge au soutirage liquide, ce qui permet, à la fois d’atténuer l’effet de la pulsation
dans cette canalisation, et de régler de faibles débits.
Pour la pulsation, une pompe à membrane DOSAPRO Milton Roy (Milroyal B) reliée à un
variateur de fréquence Leroy Somer (5,5 kW) a été mise en place. La pompe est capable de
délivrer un débit de 1560 L/h, avec une pression maximale d’utilisation au refoulement de 7
bars. Elle est munie d’une soupape de sécurité tarée à 11 bars. Les clapets anti-retour ont été
retirés afin que l’aspiration et le refoulement se communiquent de manière symétrique dans les
deux branchements au compartiment inox. Des flexibles de 5 cm de diamètre font la liaison entre
le pulseur et la colonne. La pompe possède une cylindrée de 242 cm3 pour une course maximale
du piston. Le mouvement du liquide dans la colonne est triangulaire. Le variateur de fréquence
permet une fréquence de pulsation comprise entre 0,2 et 1,5 Hz.
L’amplitude transmise dans la colonne a été mesurée en fonction de la valeur réglée au pulseur.
Cet étalonnage a été réalisé, au préalable, à faible fréquence de pulsation. Il s’est avéré finalement
que l’amplitude diminue lorsque la fréquence augmente. La figure III.5 représente l’étalonnage
prenant en compte cette dépendance de l’amplitude vis-à-vis de la fréquence. A posteriori, il est
établi que ce phénomène est dû à une absorption du volume pulsé par les flexibles : lorsque la
fréquence augmente, les pertes de charge dans la colonne augmentent également et les flexibles
se "gonflent" . Le calcul montre qu’une dilatation de seulement 3 mm entraîne une augmentation
de volume des flexibles de 220 cm3 environ. Par ailleurs, le suivi de la pression à un manomètre
branché sur le compartiment en inox indique que la pression de sécurité de la pompe n’était
pas atteinte. Il est donc assuré que le piston assure toute sa course, même lorsque la fréquence
s’accroît.
Pour l’impulsion, un circuit fermé dérivable a été installé. Une pompe centrifuge fait circuler
le liquide d’impulsion, stocké dans un bac de 100 L en circuit fermé. Une temporisation permet
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(4) : f=1,2 Hz, (×) : f=0,9 Hz,
(•) : f=0,7 Hz, (◦) : f=0,3 Hz.
Fig. III.5 – Etalonnage du pulseur
de régler l’ouverture et la fermeture des vannes et électrovannes pneumatiques, via l’alimentation
en air comprimé. En position OFF de la temporisation, la vanne de by-pass (EV1) de la pompe
centrifuge est ouverte alors que la vanne d’injection de la colonne (EV2) est fermée, de même
que toutes les vannes internes à la colonne. Lorsque la temporisation est en position ON, le
circuit by-pass se ferme, la vanne d’injection (EV2) s’ouvre et tout le débit délivré par la pompe
centrifuge se dirige alors vers la colonne et balaye les compartiments. La figure III.6 représente
de manière plus précise le réseau du liquide d’impulsion ainsi que les réseaux électriques et d’air
comprimé, destinés à commander l’ouverture des vannes. Un rotamètre est monté entre la boucle
et la colonne, indiquant le débit d’impulsion. La pression dans le réseau d’air comprimé est de
6 bars. Deux détendeurs en parallèle abaissent la pression d’alimentation en air comprimé des
électrovannes pneumatiques à 2 bars. Le timer peut être réglé en position OFF de 0 à 160 s, et
en position ON de 0 à 20 s.
Une soupape de sécurité a été branchée sur le compartiment en inox, supportant les pressions
les plus élevées.
III.1.3 Modes d’utilisation des vannes
Dans cette nouvelle configuration, les vannes ne s’ouvrent plus au gré des mouvements du
fluide et des différences de pression entre compartiments, comme sur la maquette froide. Au
contraire, leur ouverture est commandée par un signal extérieur, qui entraîne la rotation de la
boule percée. La bille ne peut se coincer dans son boitier du fait d’un fort entraînement par la
tige commandée. L’avantage d’un tel système est multiple : d’une part, le déplacement du so-
lide, pendant la phase d’impulsion, dépend de ses caractéristiques physico-chimiques uniquement
(taille, densité), et non plus du poids de la bille utilisée pour le clapet. D’autre part, la pulsation
est désormais indépendante de l’ouverture du clapet ; la gamme des amplitudes et des fréquences
qui peuvent être atteintes est ainsi plus large, ce qui permet d’entretenir le solide dans un état
d’agitation et de minimiser ainsi la dispersion granulométrique d’un solide polydispersé.
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Fig. III.6 – Circuit d’impulsion
Fig. III.7 – Coupes partielles de la colonne et progres-
sion du solide selon un mode d’utilisation standard
Divers modes d’utilisation des vannes peuvent
être prévus selon la synchronisation de
leurs ouvertures. Le mode de fonction-
nement le plus simple, représenté ci-contre,
est celui où toutes les vannes sont syn-
chrones. Les vannes sont d’abord toutes
ouvertes, simultanément à l’arrivée d’un
jet d’impulsion ascendant. Cette étape,
dite "phase d’impulsion", dure quelques
secondes, le temps de balayer environ
un volume de compartiment. Puis, les
vannes se referment et les particules sont
alors maintenues en suspension sous l’ef-
fet de l’agitation, jusqu’à ce que le cycle
reprenne. Cette phase, dite "phase de
brassage", peut durer de quelques se-
condes à plusieurs minutes.
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Fig. III.8 – Coupes partielles de la colonne et progres-
sion du solide selon un mode d’utilisation particulier
de vannes alternées
Le cas où les vannes sont alternées peut
également être imaginé (voir ci-contre) :
pendant la première étape, une vanne
sur deux s’ouvre pour laisser passer le
solide à l’étage suivant dont le plateau
supérieur est fermé. Ensuite, toutes les
vannes sont fermées et l’ensemble du fluide
de la colonne est soumis à la pulsation.
Enfin, les vannes laissées au repos en
première étape sont, à leur tour, activées
afin de poursuivre la progression du so-
lide au sein de la colonne. Ce fonction-
nement, facile à mettre en place, peut
s’avérer nécessaire si le fonctionnement
standard ne permet pas tout le contrôle
attendu de l’écoulement du solide. Il re-
présente le meilleur moyen de supprimer
la dispersion granulométrique.
III.1.4 La métrologie
Pour une connaissance des caractéristiques globales de la colonne, il est apparu intéressant
de mettre en place un système de mesure des pertes de charge subies par le fluide, ainsi que
sa conductivité. Dans cette étude, la mesure de la conductivité nous renseignera à la fois sur la
structure des écoulements et sur le transfert de matière.
Mesure de la conductivité
Les caractéristiques de l’hydrodynamique de la phase liquide dans la colonne pulsée peuvent
être facilement estimées par la méthode de Distribution des Temps de Séjour (DTS). Le choix
du matériel et le positionnement des points de mesure sont explicités dans ce paragraphe.
? Matériel utilisé
Un analyseur SoluComp II (Rosemount Analytical-Modèle 1055) à double entrée a été installé
avec deux capteurs de conductivité. La première sonde est une sonde de conductivité toroïdale
en polypropylène (Rosemount Analytical-Modèle 228). Ce type de capteur, comprenant deux
bobinages métalliques isolés du procédé, repose sur le principe de l’induction. Lorsque l’émetteur
est alimenté, il se forme un champ électrique dans la solution conductrice. Il s’établit ensuite un
courant induit dans le récepteur, directement proportionnel à la conductivité de la solution. La
seconde sonde est à électrodes en graphite avec un isolant Epoxy (Rosemount Analytical-Modèle
401-14). Un matériel de type industriel a été retenu afin de garantir robustesse, mise en service
rapide, et fiabilité au cours du temps. Les deux sondes sont livrées avec un coefficient de cellule
déterminé avec précision en usine et garanti. Il suffit d’introduire cette valeur dans l’analyseur
après avoir fait le zéro. La sonde à électrodes possède une constante de cellule de 10 et est donc
compatible avec des conductivités élevées, jusqu’à 20 mS/cm. La sonde toroïdale possède une
constante de celulle de 3, et peut mesurer des conductivités jusqu’à 2 S/cm. Le zéro est réalisé en
séchant la sonde toroïdale. Pour de telles constantes de celulle, la linéarité entre la conductivité
et la concentration n’est pas tout à fait assurée à faibles conductivités. Ainsi, lors de nos essais,
les valeurs de conductivité inférieures à 250 µS/cm (≈ conductivité de l’eau du réseau) sont
évitées. Ces sondes possèdent également chacune un capteur de température Pt 100.
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? Emplacement des sondes
Pour évaluer la qualité et l’instant de l’injection du traceur, la sonde à électrodes est posi-
tionnée sur l’alimentation en liquide de la colonne (voir figures III.4 et III.9).
Fig. III.9 – Montage de l’injection du traceur et de la sonde d’entrée
Fig. III.10 – Montage de la sonde de
sortie
De manière générale, il n’est pas garanti que le relevé
de conductivité soit identique sur une section. Une posi-
tion au centre de la section n’est pas plus représentative
qu’une autre position radiale de la section. Il est souhai-
table que la sonde voie passer l’ensemble du liquide qui
sort. Pour le suivi de la concentration en sortie de colonne,
en vertu de ces observations, la sonde toroïdale est donc
placée au niveau d’une réduction de canalisation, sur la
branche d’un T. La circulation du fluide se fait depuis la
branche opposée du T, vers la sortie à 90◦. Ce montage,
illustré par la photographie ci-contre, évite tout volume
mort et circulation préférentielle. L’inconvénient de cette
installation provient du fait que la mesure opérée caracté-
rise l’ensemble "Colonne + Compartiment inox", puisqu’il
est effectivement possible que le compartiment inox et le T
induisent un mélange non représentatif de l’effet induit par
le garnissage de la colonne. Cette configuration a le mérite
de réaliser des mesures fiables et reproductibles du fait du
passage de l’ensemble du liquide de sortie. Par ailleurs,
étant donné que le transfert de matière sera évalué par la
même sonde, il est intéressant de connaître le comporte-
ment du liquide à travers la colonne jusqu’en ce point.
Mesure de la pression en bas de colonne
La pression a d’abord été suivie par un manomètre à tube de Bourdon mesurant des pressions
relatives comprises entre -1 et 7 bars. Puis, un capteur de pression piézoélectrique Keller a été
ajouté pour réaliser les suivis de pression pendant toute la durée des expériences. Capable de
mesurer des pressions comprises entre 0 et 50 bars absolus, l’étalonnage a resséré la gamme de
mesure à [-1 ; 6] bars relatifs. Le relevé de pressions est effectué par piquage sur le compartiment
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en inox, sous la toile de retenue solide. Dans cette zone, aucune particule risquant de fausser la
mesure voire d’encrasser le capteur ne circule. La présence de solide dans le reste de la colonne
a limité le suivi de la pression à différents étages. Même s’il existe des moyens de mesurer la
pression en milieux chargés en générant un très faible jet autour du capteur, la présence de ce
jet aurait alors risqué de perturber l’écoulement au sein des compartiments.
Acquisition des mesures
L’acquisition des mesures se fait grâce à un ordinateur muni d’une carte d’acquisition Iotech
Daqboard 2000. Trois convertisseurs transforment les signaux 4-20 mA en sortie de l’analyseur
et du capteur de pression en des signaux 0-10 V compatibles avec la carte d’acquisition.
L’interface de visualisation et d’enregistrement des mesures est le logiciel Dasylab VERSION
7.0.
Même si le temps de séjour du liquide dans la colonne est de l’ordre de quelques heures, une
fréquence assez grande d’acquisition est choisie afin d’observer les éventuels effets de la pulsation,
d’une fréquence de 1 Hz environ, sur les valeurs enregistrées. Une fréquence d’enregistrement de
10 Hz a donc été retenue.
III.1.5 Observation des premiers essais de fonctionnement - Réglage des condi-
tions opératoires du pilote
La première version de ce pilote, avec frittés, s’est avérée peu efficace : les particules de po-
lystyrène (∅= 900 µm; d=1,05) étaient moyennement agitées, c’est-à-dire qu’elles étaient mises
en suspension, mais n’étaient pas entraînées dans des recirculations qui leur permettraient de
balayer tout le compartiment. Par ailleurs, le débit de perméation à travers les frittés ne dé-
passait pas les 20 L/h. Les pertes de charge ont été si importantes qu’elles contraignaient le
fonctionnement à des gammes opératoires très ressérées, limitant grandement l’intérêt.
Le passage aux toiles filtrantes, beaucoup plus ouvertes, a tout de suite été validé qualitative-
ment, puisque des oscillations jusqu’à 3 cm d’amplitude étaient obtenues et permettaient d’agiter
très fortement les billes de polystyrène. Enfin, un débit de plus de 100 L/h pouvait traverser la
colonne, du haut vers le bas.
S’agissant désormais de valider quantitativement la faisabilité du procédé, plusieurs séries
d’expériences, d’abord sans solide, puis à faible, et forte concentrations en solide, ont été mises
en oeuvre en balayant toute la gamme opératoire accessible. Le réglage des conditions opératoires
s’est avéré complexe, le protocole de réglage avant et pendant le fonctionnement est donc décrit
pour une meilleure compréhension du procédé et la pertinence de l’analyse. Chaque expérience
procède comme suit :
– la colonne est mise en eau, l’air est purgé avec précaution ;
– l’amplitude des pulsations est réglée sur le vernier du pulseur, la fréquence sur le variateur
correspondant ;
– le débit d’alimentation liquide est fixé en agissant sur le vernier de la pompe, pré-étalonnée ;
– le débit de sortie liquide est réglé en visualisant le rotamètre et par action conjointe sur la
vanne de régulation (V5) et sur le débit de la pompe de sortie liquide ;
– le débit d’impulsion est ajusté grâce au rotamètre posé en amont de la vanne d’injection
de l’impulsion ;
– enfin, le volume d’impulsion désiré est atteint en réglant au timer la durée d’ouverture des
vannes.
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Fig. III.11 – Equilibrage des flux en différents
points de la colonne
L’ordre de la séquence est primordial en rai-
son de l’équilibrage des pertes de charge en
fonction des débits. En effet, comme on peut
l’observer sur la figure ci-contre, le débit d’ali-
mentation en liquide s’équilibre entre la dé-
verse solide et la descente à travers la colonne.
Or, la proportion de liquide descendant dé-
pend de l’intensité de la pulsation et des pertes
de charge dans la colonne et à sa sortie. La
sortie liquide doit donc être réglée, par l’in-
termédiaire de la vanne V5, après la pulsation
et le débit d’alimentation liquide de manière
à ce qu’il n’y ait plus d’excès de liquide par la
déverse solide.
La pulsation va ensuite s’équilibrer entre
un flux à travers la colonne et un flux se dirigeant vers la sortie liquide. Mais, lorsque la colonne ne
contient que de l’eau, les pertes de charge dues au garnissage dans la colonne sont très inférieures
à celles induites par la vanne V5 de régulation de la sortie liquide. Et, il est alors raisonnable
de supposer que la pulsation se dirige préférentiellement vers la colonne et que l’amplitude de la
pulsation dans la colonne est très peu perturbée par l’action sur la vanne.
Pour les mêmes raisons, les réglages du débit et du volume d’impulsion surviennent après
celui de la sortie liquide : plus les pertes de charge sont élevées au niveau de la vanne de sortie,
plus la proportion du flux d’impulsion dévié de la colonne est faible. Le rotamètre placé en amont
de la colonne peut donc indiquer une valeur erronée du débit d’impulsion traversant réellement
les compartiments. Un moyen plus fiable pour accéder au débit d’impulsion consiste à le déduire
de la mesure du volume d’impulsion, connaissant la durée de l’impulsion qui ne risque pas de
dévier (Qimp = Vimp/Timp).
Tout au long de la manip, les paramètres opératoires varient en raison de l’évolution des
pertes de charge au sein de la colonne. Les sources de destabilisation du système proviennent de
l’accumulation du solide durant la mise en régime et surtout du colmatage des toiles. Lorsque
les toiles sont colmatées, le flux d’impulsion et l’amplitude se dirigeront préférentiellement vers
la sortie liquide, le flux de liquide descendant aura tendance à diminuer et l’excès de débit
d’alimentation liquide se déversera alors par la sortie solide. Dans ce cas, il faut surveiller le
débit de soutirage liquide au rotamètre correspondant et le rectifier grâce à la vanne V5 et/ou la
pompe P1. Le débit d’impulsion dans la colonne est également suivi et régulé grâce au rotamètre
correspondant, de manière à conserver le volume d’impulsion. En revanche, on ne peut éviter
l’atténuation de la pulsation ressentie dans la colonne.
III.2 Détermination des conditions opératoires optimales
Les DTS solide fournissent les premiers résultats quantitatifs et caractérisent le fonctionne-
ment de la colonne pour de faibles concentrations en solide. Les DTS liquide menées conjoin-
tement ont pour but de clarifier la sensibilité des écoulements des deux phases aux différents
paramètres opératoires, avant de faire fonctionner la colonne à fortes concentrations en solide et
d’établir une méthode de dimensionnement.
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III.2.1 Méthodes de mesure et Traitement des données
Les DTS des populations bimodales de solide
? Conditions des essais
Les DTS solide sont réalisées selon un protocole identique à celui de la maquette froide. Le
solide testé est désormais le polystyrène de densité 1,05, réparti de manière équimassique en 2
classes granulométriques : 200 et 900 µm. Un tensioactif plus hydrophobe que le polystyrène a été
ajouté afin de permettre un meilleur mouillage des particules. La quantité de 0,3 mL injectée est
suffisante pour la mise en suspension et reste en dessous de la concentration micellaire critique
ou des conditions du point de trouble relatives à ce tensioactif.
Pour rappel, le test consiste à déposer un lit de solide dans le compartiment du bas. Après
s’être assuré qu’une quantité suffisante était injectée, l’alimentation en solide est stoppée, la
pulsation est mise en marche. Contrairement aux expériences sur la maquette froide, le débit
de contre-courant liquide est réglé. L’expérience commence lorsque l’impulsion est déclenchée
pendant une durée et à une fréquence fixées. Le mélange solide/liquide ayant traversé la colonne
est prélevé à chaque impulsion par la déverse solide. Chaque échantillon est filtré et séché afin
de connaître la quantité totale de solide évacuée au cours du temps. Enfin, pour chaque lot de
solide sec, les particules de 200 et 900 µm sont séparées grâcé à un tamis de 450 µm. La masse
des deux classes de particules est ensuite relevée.
Une expérience dérivée a également été mise au point : il s’agit de déclencher l’impulsion
et l’ouverture des vannes de manière continue, ce qui revient à un temps d’impulsion infini. Le
mélange solide/liquide, au lieu d’être prélevé à chaque impulsion, est alors échantillonné. Puis,
les particules de 200 et 900 µm sont séparés et pesés. Pour simplifier l’expérience, la sortie liquide
est fermée et le contre-courant liquide supprimé.
? Traitement des DTS solide
Le traitement des résultats obtenus est réalisé en calculant la fonction de distribution des
temps de séjour, E, dont la définition a éte explicitée au chapitre II.
Pour chaque expérience, le Pe et le temps de séjour ont été calculés par la méthode des
moments. Il sera intéressant de comparer ces valeurs expérimentales à la valeur théorique définie
au chapitre II (équation II.4) :
τS,theo. =
Ncomp ∗Hcomp
uimp ∗ Timp ∗ (Timp + Tbras)
? Représentation de la ségrégation des particules
Afin de mettre en évidence la différence de comportement entre les particules de 200 et 900
µm, plusieurs modes de présentation ont été choisis :
– tout d’abord, les DTS correspondant aux deux diamètres sont représentées séparément, ce
qui permettra de les comparer et d’observer un éventuel décalage entre les deux courbes ;
– les Pe et temps de séjour de chaque classe de particules sont également calculés ;
– en complément, le pourcentage massique des deux classes de particules récupérées au cours
d’une impulsion est représenté en fonction du temps normé. Nos critères, pour analyser ces
courbes, sont la pente et les extrema. La courbe idéale serait une droite horizontale à 50
%. La pente de la courbe doit donc être la plus faible possible. Les extrema correspondent
à l’entraînement des fines en début d’expérience ou au retard des plus grosses particules en
fin. Il faut donc que ces extrema soient minimisés. L’erreur expérimentale est cependant
plus forte quand on prend en compte ce critère puisque la masse récupérée est plus faible
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(de l’ordre de 0,2 g au lieu de 7 à 8 g). Des exemples de courbes de ce type peuvent être
trouvées en figures III.23 et III.24.
Les DTS sur la phase liquide
La méthode de DTS envisagée ici repose sur le suivi de la conductivité en sortie de colonne
suite à l’injection en entrée d’un traceur. La phase liquide étudiée est l’eau. Le traceur choisi est
miscible dans l’eau, inerte chimiquement et possède des propriétés physiques similaires à celles
de l’eau. Il s’agit de la base à forte conductivité : NaOH.
L’influence des paramètres de la pulsation et de l’impulsion est étudiée, ainsi que celle du
débit de contre-courant liquide. La gamme de fonctionnement respecte les conditions du contre-
courant. Toutes les expériences sont effectuées sans la présence de particules solides. L’influence
de la rétention n’a donc pas été évaluée.






Fig. III.12 – Injection du traceur
L’introduction du traceur dans l’installation est de
type Dirac. Une boucle d’injection a été montée sur
l’alimentation liquide, afin que l’injection soit la plus
parfaite possible. Le schéma ci-contre illustre le mon-
tage mis en place. Il se compose de deux vannes trois
voies. Les vannes sont basculées manuellement afin
de faire passer le liquide soit par le by-pass, soit par
le volume contenant le traceur.
Pour que l’injection de Dirac soit satisfaisante, il faut qu’elle réponde aux critères suivants :(1)
Elle doit être très inférieure au temps de séjour ; (2) la dispersion du traceur avant l’entrée doit
être négligeable ; (3) le volume de traceur doit être faible devant le volume de réacteur. Nous
pensons avoir rempli ces conditions étant donné que la durée de l’injection est de l’ordre de 15
s, alors que les temps de séjour sont toujours supérieurs à 700 s ; l’injection et la sonde n’étant
distantes que d’une dizaine de centimètres, le signal peut être assimilé à un Dirac à l’entrée ;
enfin, le volume de traceur n’est que de 20 mL pour un volume de colonne de 7,65 L, ce qui
représente 2,6 %.
? Quantité de traceur
Le nombre de moles de traceur à injecter doit, d’une part, être suffisant pour que le signal
mesuré en sortie ait une amplitude qui permette un traitement fiable et compris dans la gamme
de mesure du conductimètre, mais pas trop élevé pour que l’hydrodynamique de la colonne ne soit
pas perturbée par la modification des caractéristiques du milieu. Dans notre cas, après quelques
ajustements, la quantité de sel utilisée a été fixée à 20 mL de soude 30% massique.
? Traitement des DTS liquide
Le signal représentant la conductivité, acquis et enregistré tous les 1/10emes de secondes, est
facilement converti en concentration instantanée du traceur à partir de l’étalonnage de solutions
de soude de concentrations connues en batch. Puis, le signal en fonction du temps est normé. On
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La définition du temps de séjour de la phase liquide dans l’appareil étudié est celle définie au
chapitre II, dans le cas où l’impulsion n’est pas recyclée (équation II.7) :
τL,theo =
Ncomp ∗Hcomp ∗ (Timp + Tbras)
uL,alim ∗ (Timp + Tbras)− uimp ∗ Timp
Un exemple de DTS obtenue est représenté en figure III.13. Le signal possède une courbe-
enveloppe proche des allures généralement rencontrées pour des écoulements piston dispersion-
axiale. Des crêtes caractérisent l’alternance des étapes de brassage et d’impulsion. Le zoom sur
deux cycles de fonctionnement permet de visualiser plus précisément l’évolution de la conducti-
vité.
Il a été observé expérimentalement que :
– Au début de l’impulsion, alors que la concentration était en phase montante due à une ar-
rivée du traceur en bas de colonne, la conductivité continue d’augmenter pendant quelques
secondes. Tout se passe comme si l’impulsion accélérait la sortie du traceur. Ceci peut être
expliqué par le fait qu’une partie de l’impulsion se dirige directement vers la sortie liquide
et balaye alors tout un volume situé sous le niveau de la sonde, riche en traceur.
– Une fois ce volume balayé, l’impulsion se poursuit et dilue le traceur dans la partie basse
de la colonne. La proportion évacuée directement vers la sortie passe devant la sonde et
laisse observer une chute de la conductivité.
– Après l’arrêt de l’impulsion, le volume d’impulsion, dilué en traceur, est soutiré ; la concen-
tration continue donc de diminuer.
– Puis, le traceur reprend sa progression en direction de la sonde. La concentration augmente
à nouveau.
Fig. III.13 – Exemple de DTS liquide-Représentation caractéristique de l’évolution de la conduc-
tivité lors de l’impulsion
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Fig. III.14 – Illustration de la perte de traceur
lors des impulsions
? Prise en compte de la perte de traceur dans
le traitement des DTS
Il a été observé, a posteriori, qu’une partie
du traceur injecté était perdue puisqu’évacuée
par la déverse solide. Il s’avère que cette perte
de traceur a une incidence forte sur l’inter-
prétation des courbes obtenues. Le schéma ci-
contre illustre de quelle manière le profil de
concentration est modifié entre chaque impul-
sion : le niveau global des concentrations s’ab-
baisse puisque le traceur est dilué, le traceur
s’étale et la fin du signal est éliminée si elle
est transportée jusqu’au niveau de la déverse
située en haut de colonne.
Des expériences complémentaires ont per-
mis de mettre en évidence l’importance du
phénomène. Il s’agit d’injecter de l’acide ni-
trique dans le compartiment d’alimentation so-
lide pendant un temps très court (de l’ordre de
la seconde). L’acide nitrique se dissocie totale-
ment dans l’eau et est très fortement conduc-
teur, ce qui en fait un traceur facile à suivre,
au même titre que la soude. Sa conductivité
est directement proportionnelle à sa concentration. Après injection, la répartition et le mélange
de l’acide dans la colonne sont évalués par suivi de la conductivité en sortie liquide et au niveau
de la déverse solide (la sonde de conductivité de l’alimentation liquide a été déplacée à cet effet).





















c1 3 1 3 ∞ 800 0 0 35 2
c2 3 1 3 160 800 5 1 35 6
L’expérience c1 est effectuée sans impulsion, au contraire de l’expérience c2. Les conditions
opératoires sont proches des conditions appliquées au cours des différentes DTS sur les phases
solide et liquide. Les résultats sont illustrés par la figure III.15. Les sommes des aires des signaux
correspondant à une même expérience sont égales. Il en ressort que la pulsation induit, par le
mélange en retour, 2% de pertes par la déverse solide sur un pic de concentration injecté au
bas de la colonne. Les effets cumulés de la pulsation et des impulsions engendrent une déviation
du signal de 6% vers le haut de la colonne. Ce pourcentage de perte est obtenu alors que le
point d’injection est éloigné de la déverse solide, ce qui signifie que les pertes de traceur seront
plus importantes lorsque l’injection s’effectuera par l’alimentation liquide, juste en-dessous de la
déverse solide, ce qui est le cas pour les DTS liquide.
Afin d’évaluer la perte de traceur de manière précise au cours des DTS sur la phase liquide,
on sait donc, a posteriori, qu’il aurait fallu placer une sonde sur la déverse solide. En l’absence de
cette information, l’aire sous la courbe du signal de sortie a été calculée et nous permet d’estimer
la quantité totale de traceur passant devant la sonde et la proportion de perte. L’interprétation
de DTS et la préconisation des conditions idéales de fonctionnement pour la phase liquide doivent
donc se fonder de manière complémentaire à la fois sur les DTS et sur la quantité de traceur
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( ) : Signal en sortie liquide, pulsation seule appliquée,
( ) : Signal en sortie liquide, pulsation et impulsions appliquées,
( ) : Signal en haut de colonne, pulsation et impulsions appliquées,
( ) : Signal en haut de colonne, pulsation seule appliquée.
Fig. III.15 – Illustration de la perte de traceur par la déverse solide
à la sortie. Nous verrons que la quantité de traceur vue par la sonde diffère beaucoup d’une
expérience à l’autre. Ces variations ont les conséquences suivantes :
– le temps de séjour réel est sous-estimé, car la quantité de traceur en "queue" de signal
ayant subi plus fortement le "back-mixing", n’est pas comptée ;
– le nombre de Pe est sur-estimé.
En conséquence, notre analyse des expériences de DTS sur la phase liquide s’appuiera essen-
tiellement sur l’allure des courbes obtenues, sur l’écart entre les valeurs théoriques et expérimen-
tales du temps de séjour et sur la quantité de traceur vue par la sonde. Le PeL pouvant être
fortement sur-estimé, il sera peu employé pour analyser l’écoulement de la phase liquide.
Précision des résultats
Les conditions de fonctionnement entraînent une imprécision des résultats que nous essayons
d’analyser dans ce paragraphe, de la même manière que cela a été réalisé sur la maquette froide.
Concernant le réglage des conditions opératoires, l’incertitude est évaluée de la manière sui-
vante :
– l’amplitude de pulsation est effectuée directement par observation visuelle dans la colonne
⇒ Incertitude ∼ 10% ;
– la fréquence de pulsation est déduite de l’étalonnage du pulseur ⇒ Incertitude ∼ 10% ;
– la durée de l’impulsion est chronométrée, comme sur la maquette froide. Mais l’ordre de
grandeur des temps mesurés étant plus élevé (> 3 s), l’incertitude est moins importante⇒
Incertitude ∼ 7% ;
– la durée du temps de brassage est également réglée avant le début de l’expérience sur
le timer, puis vérifiée au chronomètre. Vu l’ordre de grandeur, l’erreur est très faible ⇒
Incertitude ∼ 1% ;
– le volume d’impulsion est contrôlé régulièrement par la pesée de l’échantillon (la densité
du liquide est toujours égale à celle de l’eau) ⇒ Incertitude ∼ 10% ;
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– le débit d’impulsion est mesuré au rotamètre, mais subit la dérive explicitée au paragraphe
III.1.5. Le débit est plutôt calculé à partir du volume d’impulsion et du temps d’impulsion.
L’incertitude du débit d’impulsion est donc égale à la somme des incertitudes de ces deux
paramètres ⇒ Incertitude ∼ 17% ;
– le débit liquide descendant à contre-courant est suivi au rotamètre, lorsque l’amplitude
des oscillations ressenties dans le rotamètre ne sont pas supérieures à 20 % de la valeur
mesurée. Sinon, le débit est vérifié en pesant des échantillons prélevés pendant une durée
fixée ⇒ Incertitude ∼ 20% ;
L’erreur commise lors de la détermination des DTS solide n’est pas supérieure à 10 % selon
les mêmes arguments invoqués dans le chapitre sur la maquette froide.
Sur les DTS liquide, l’erreur liée aux appareils de mesure est très faible (inférieure à 1 %)
tandis que la fiabilité de la mesure de conductivité au niveau de la sortie liquide est assurée par
le rétrécissement de la canalisation au niveau de la sonde et l’homogénéité des concentrations
induite par la pulsation⇒ Incertitude ∼ 10%. En revanche, l’erreur sur la sonde de conductivité
située à l’alimentation liquide était importante en raison d’une mauvaise immersion. Les résultats
n’ont donc pas été retranscrits dans ce rapport.
L’incertitude liée aux conditions de fonctionnement et à la mesure des divers paramètres
nous permet de proposer des conclusions de manière fiable concernant l’influence des paramètres
opératoires sur le comportement des phases solide et liquide.
III.2.2 Rôle de la pulsation
Il était pressenti, à partir des études sur la maquette froide, qu’outre son rôle d’agitation
lors de la phase de brassage et de transfert, l’intensité de pulsation était un facteur déterminant
pour atteindre l’objectif essentiel de contrôle du temps de séjour. Les expériences suivantes vont
nous permettre de mieux cibler son action sur les particules et de déterminer si un critère de
pulsation minimale peut être établi en fonction de la taille du solide à traiter. Les DTS liquide
nous renseigneront, quant à elles, sur le degré de mélange atteint en fonction des paramètres de
la pulsation.
Sur la phase solide monodisperse
Au préalable, le comportement des particules de polystyrène a été caractérisé en fonction
de l’intensité de pulsation, dans un compartiment fermé. Pour cela, environ 100 g d’un mélange
de particules de 200 et 900 µm, occupant environ 100 mL, soit un peu plus d’1/10 du volume
du compartiment, ont été déposés dans l’étage d’alimentation en solide, ne comportant pas de
vanne. Les résultats qualitatifs peuvent être visualisés sous la forme d’un tableau (III.1). Ici,
l’amplitude de la pulsation a été notée en % par rapport à la valeur maximale de la course du
piston, et non en cm puisque les oscillations diminuent en fonction de la fréquence.
L’objectif de la phase de brassage est d’obtenir un maximum d’agitation, comme dans un
réacteur agité batch, afin de ne pas être limité par le transfert à l’interface lors de l’application
à une opération unitaire quelconque. Pour le cas de la population bimodale de polystyrène, en
reprenant le tableau III.1, il est donc recommandé de fonctionner avec une amplitude supérieure
à 80 % des capacités du pulseur et à une fréquence au moins égale à 0,6 Hz. Ces contraintes sur
l’amplitude et la fréquence correspondent à une intensité de pulsation supérieure à 1,5 cm/s.
Les expériences dont la liste est rappelée dans le tableau III.2 permettront de vérifier si
cette condition sur l’intensité de pulsation durant la phase de brassage est également un facteur
primordial au cours de la phase de transport.
Les tests ont été conjointement menés avec des impulsions continues tout au long de l’ex-
périence ou bien avec des impulsions de quelques secondes, toutes les 30 secondes environ. Le
but des manips en impulsion continue étaient de caractériser plus spécifiquement le rôle de la
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PPPPPPPPA(%)
f (Hz) 0 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4
20 % ◦ - - - - - -
40 % ◦ - - - - - -
60 % ◦ - + + + + +
80 % ◦ + ++ ++ ++ ++ ++
100 % ◦ ++ ++ ++ ++ ++ ++
Tab. III.1 – Comportement du polystyrène en fonction de la pulsation
(◦) : Absence de pulsation, le solide est totalement sédimenté,
(−) : Lit expansé, mais ne se casse pas,
(+) : Lit cassé et solide mélangé dans un volume occupant les 2/3 d’un compartiment, (++) :























sb1 1,7 0,8 1,3 585 4,8 30 0,9 26 335 715 11,1
sb2 1,8 1 1,8 470 6 30 0,9 30 353 430 8,5
sb7 1,4 0,6 0,9 400 6,9 30 0,9 32 n.c. n.c. n.c.
sb12 0 0 0 400 ∞ 0 ∞ 0 69 108 8,7
sb15 1,7 0,8 1,3 400 ∞ 0 ∞ 0 69 89 12,4
sb9 1,8 1 1,8 400 ∞ 0 ∞ 0 69 85 10,8
sb16 0 0 0 700 ∞ 0 ∞ 0 39 52 17,3
sb13 1,7 0,8 1,3 700 ∞ 0 ∞ 0 39 48 16
sb10 1,8 1 1,8 700 ∞ 0 ∞ 0 39 49 12,7
Tab. III.2 – Inventaire des expériences effectuées sur la phase solide pour l’étude de la pulsation
pulsation pendant la phase de transport. Les conditions ne sont pas exactement les mêmes qu’en
fonctionnement dit "normal" puisqu’il n’y a plus ici de phase transitoire de mise en mouvement
du solide. Mais, nous allons voir que les phénomènes pointés du doigt en fonctionnement continu,
sont exacerbés lorsque les impulsions sont discontinues.
La figure III.16 représente, par exemple, le cas de 3 DTS réalisées à un débit d’impulsion
de 400 L/h injecté en continu. Trois intensités de pulsation ont été employées : nulle, 1,3 cm/s
(A=1,7 cm ; f=0,8 Hz) et 1,8 cm/s (A=1,8 cm ; f=1 Hz). Les deux derniers cas correspondent,
en se référant au tableau III.1, à des états de suspension du solide respectivement moyennement
mélangé et "parfaitement mélangé". Il apparaît que l’absence de pulsation entraîne une difficulté
d’entraînement du solide par la phase porteuse liquide. Ceci se manifeste par un retard dans
l’apparition des premières particules en sortie de colonne et par la formation d’une traînée sur le
signal de DTS. Cette traînée est symptomatique de l’existence de volumes morts. 0n s’apercoit
qu’en superposant une pulsation à l’impulsion, le liquide est soumis à de fortes recirculations
qui lui permettent de traverser les étages en balayant tout le volume des compartiments. Non
seulement, la pulsation réduit les zones mortes, mais elle augmente les vitesses locales du fluide,
facilitant ainsi l’entraînement du solide. La vitesse due à l’impulsion correspond à 1,4 cm/s. Les
vitesses locales peuvent donc être doublées grâce à la pulsation. On remarque également dans
le tableau III.2 que la valeur expérimentale du temps de séjour solide se rapproche plus de la
valeur théorique calculée lorsque l’intensité de la pulsation est suffisante. Ceci signifie que la
phase solide suit mieux la phase liquide en présence de pulsations.
L’importance de la pulsation est encore plus marquée lorsqu’un temps de brassage est intro-
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(×) : Af=1,8 cm/s -sb9, (•) : Af=1,3 cm/s
-sb15, (4) : Af=0 cm/s -sb12.
Fig. III.16 – DTS avec impulsion conti-
nue et différentes intensités de pulsation,
Qimp=400L/h
(×) : Qimp=470 L/h, Af=1,8 cm/s -sb2,
(4) : Qimp=585 L/h, Af=1,3 cm/s -sb1.
Fig. III.17 – DTS avec impulsions et diffé-
rentes intensités de pulsation
duit, comme l’illustre la figure III.17. Alors que les débits d’impulsion sont proches, la DTS menée
avec une pulsation d’intensité moyenne (1,3 cm/s) présente un important retard à la sortie. Cette
accentuation des observations précédentes provient du fait que le solide n’occupait que la partie
inférieure du compartiment par manque d’agitation, avant l’ouverture des vannes pour l’impul-
sion. Lorsque l’impulsion se déclenche, l’inertie du solide entraîne un retard supplémentaire par
rapport au cas où les particules sont parfaitement agitées.
On remarque, au passage, que l’ordre de grandeur des PeS en fonctionnement avec impulsions
discontinues est de l’ordre de 10.
Sur la ségrégation granulométrique
La séparation des deux classes de particules, après passage dans le pilote, permet de mieux
comprendre l’action de la pulsation sur le mouvement du solide. En effet, la ségrégation granu-
lométrique s’avère réduite pour des pulsations intenses. Les figures III.18 et III.19 montrent la
différence de comportement des particules de 200 et 900 µm lorsque l’impulsion est de 400 L/h
et que l’on règle successivement une pulsation intense, puis nulle. Ces graphes révèlent que la
pulsation est non seulement garante d’un écoulement sans chemin préférentiel, mais aussi d’un
transport homogène d’une suspension solide présentant une dispersion granulométrique large. En
l’absence de pulsation, la figure III.19 montre que la traînée observée en figure III.16 comportait
uniquement des particules de 900 µm. Les signaux relatifs aux fines et aux grosses particules
sont décalés dans le temps, les fines sortant évidemment en premier. Il peut donc être déduit que
lorsque l’écoulement porteur atteint une vitesse maximale de 1,3 cm/s, les fines suivent, mais les
grosses particules sont difficilement entraînées, retardées, voire mettent un temps infini à sortir.
L’absence de pulsation ségrègue les particules.
A un débit plus important, 700 L/h, les mêmes tendances sont observées, comme le montrent
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(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm .
Fig. III.18 – DTS avec impulsion continue,
Qimp=400 L/h et Af=1,8 cm/s - sb9
(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm.
Fig. III.19 – DTS avec impulsion continue,
Qimp=400 L/h et Af=0 cm/s - sb12
les figures III.20 et III.21. Les effets bénéfiques de la pulsation sont moins nets, mais néanmoins
présents. En l’absence de pulsation, il existe un décalage entre les DTS des fines et des grosses
particules, aucune traînée n’est cependant observée et les particules de 900 µm ne sont pas piégées
dans les compartiments. Avec une pulsation intense, les fines et les grosses sont parfaitement
synchrones.
L’effet de la pulsation est donc d’autant moins marqué que le débit d’impulsion est important.
La figure III.22 met bien en évidence cette tendance. Plus les oscillations sont intenses, plus les
temps de séjour sont ressérés, diminuent et se rapprochent ainsi de la valeur théorique prévue.
On peut remarquer que même lorsque le transport est homogène, l’écart entre τS expérimental
et τS calculé persiste. Cela peut s’expliquer par la non-idéalité de l’écoulement liquide induite
par la géométrie des internes de la colonne.
Ces résultats conduisent à penser qu’un critère qui garantisse un transport homogène des
particules en fonction de la vitesse de pulsation, de la taille et de la densité des particules
peut être émis. Cette discussion sera abordée au paragraphe III.2.8. Le rôle particulier du débit
d’impulsion sera analysé dans le paragraphe suivant.
Une autre représentation du phénomène d’atténuation de la dispersion granulométrique est
illustrée au travers des figures III.23 et III.24. Il s’agit de la proportion de particules de 900 µm
dans les échantillons successivement récupérés au cours d’une expérience. La pente des courbes
relatives aux fortes pulsations est effectivement plus douce, aussi bien lors d’une impulsion à 400
L/h ou 700 L/h. Des pourcentages supérieurs à 70% en fin de manip sont seulement atteints
lorsqu’il n’y a pas de pulsation ou bien lorsque la pulsation n’est pas suffisante à 400 L/h.
Les figures III.25 et III.26 illustrent encore les effets de la pulsation sur la dispersion gra-
nulométrique lorsque des impulsions sont, cette fois, générées toutes les 30 s : même si le débit
d’impulsion est plus faible lorsque la pulsation est intense, la sortie des grosses et des fines se
fait de manière synchrone et le solide est complètement évacué après 30 impulsions. Avec une
pulsation d’intensité moyenne, plus de 45 impulsions sont nécessaires à la sortie du solide, et les
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(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm .
Fig. III.20 – DTS avec impulsion continue,
Qimp=700 L/h et Af=1,8 cm/s - sb10
(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm .
Fig. III.21 – DTS avec impulsion continue,
Qimp=700 L/h et Af=0 cm/s - sb16
particules de plus de 900 µm sont largement retardées. Pour les raisons invoquées au début de ce
paragraphe, le manque de pulsation est encore plus ressenti lorsque l’impulsion est interrompue
par les phases de brassage. En effet, durant la phase de brassage, si le solide n’est pas correcte-
ment agité, il n’occupera que la partie inférieure du compartiment, et le retard sera encore plus
accentué que lorsque l’impulsion est continue. L’expérience sb7 est encore l’exemple qui illustre
le mieux cette analyse puisque le solide ne parvient pas à traverser la colonne, rien ne sort, pour
un débit d’impulsion de 400 L/h et une intensité de pulsation maximale de 0,9 cm/s.
En conclusion, la pulsation est à la fois indispensable pour le transfert et le transport des
particules. Plus la pulsation est intense, meilleur est le transport du solide. Toutefois, on peut se
demander s’il n’existe pas une limite à cette évolution au-delà desquelles les recirculations sont
tellement intenses qu’elles dégradent l’écoulement des particules. Un critère minimal de pulsation
doit pouvoir être établi. La question sera traitée en fin de cette partie.
Sur la phase liquide
Au cours des expériences l12 à l19, on fait varier l’amplitude ou la fréquence de la pulsation.
Les autres paramètres sont fixés, comme le rappelle le tableau III.3. L’amplitude appliquée est
comprise entre 0,5 et 2 cm. Des fréquences de 0,3 à 1,5 Hz ont été testées.
La comparaison de quelques exemples de DTS est présentée en figure III.27. Les pics de
concentration coïncident, ce qui signifie que le temps de séjour est inchangé. Mais, la sortie des
premières quantités de traceur a lieu plus tôt et la sortie des dernières traces se prolonge lorsque
l’intensité de la pulsation augmente. Pour un même temps de séjour, la DTS est donc plus étalée
lorsque l’amplitude ou la fréquence augmentent.
La figure III.28 rassemble les temps de séjour calculés et expérimentaux en fonction des
intensités de pulsation testées. Le temps de séjour est bien constant. En revanche, la quantité
de traceur diminue fortement à fortes intensités de pulsation, comme le montre la figure III.29.
Cela confirme bien que le degré de mélange augmente, autrement dit que le retour en arrière
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(•) : Qimp=400 L/h - ∅=900 µm, ( × ) : Qimp=400 L/h - toutes particules,
(◦) : Qimp=400 L/h - ∅=200 µm, ( ) : Qimp=700 L/h - τS,theo.,
(•) : Qimp=700 L/h - ∅=900 µm, ( × ) : Qimp=700 L/h - toutes particules,
(◦) : Qimp=700 L/h - ∅=200 µm, ( ) : Qimp=700 L/h - τS,theo..
Fig. III.22 – Temps de séjour de la phase solide en fonction de l’intensité de la pulsation, en
fonctionnement continu
du traceur est plus important, pour des valeurs élevées de Af . On retrouve la même tendance
dans l’évolution du Pe (voir figure III.29). Celui-ci diminue fortement, de 3,4 à 9,6, même s’il
est sur-estimé lorsqu’il y a de la perte de traceur.
Le nombre important d’expériences nous permet de conclure qu’une pulsation intense est
défavorable à un écoulement piston de la phase liquide. Ces résultats sont tout à fait en accord
avec les données usuelles de la littérature. Mais, ils vont à l’encontre des effets favorables de la
pulsation sur le transport du solide.
III.2.3 Rôle du débit d’impulsion
Sur la phase solide monodisperse
L’influence du débit d’impulsion a été testée sur cette dernière version du pilote, comme sur la
maquette. La gamme des débits est plus large, comprise entre 140 et 930 L/h, afin de respecter
le passage à de plus grandes dimensions. Ces débits correspondent à des vitesses d’impulsion
comprises entre 0,5 et 3,3 cm/s.
L’ensemble des conditions opératoires testées sont regroupées dans le tableau III.4.
Il est d’abord intéressant de comparer les expériences menées en impulsion continue et à des
débits différents. Les figures III.30 et III.31 illustrent l’influence du débit dans le cas où il n’y a
pas de pulsation, et dans le cas où une pulsation de forte intensité a été appliquée.
Les premières conclusions de ces expériences sont les suivantes :
– l’écoulement est plus piston lorsque le débit augmente
– l’influence du débit est d’autant plus ressentie que la pulsation est faible
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(×) : Af=1,8 cm/s -sb9,
(4) : Af=1,3 cm/s -sb15,
(•) : Af=0 cm/s -sb12.
Fig. III.23 – Pourcentage de particules de
plus de 900 µm au cours du temps avec
Qimp=400 L/h
(×) : Af=1,8 cm/s -sb10,
(4) : Af=1,3 cm/s -sb13,
(•) : Af=0 cm/s -sb16.
Fig. III.24 – Pourcentage de particules de
plus de 900 µm au cours du temps avec
Qimp=700 L/h
(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm .
Fig. III.25 – DTS avec impulsions toutes les
30 s, Qimp=470 L/h et Af=1,8 cm/s - sb2
(•) : ∅=900 µm, (◦) : ∅=200 µm .
Fig. III.26 – DTS avec impulsions toutes les
30 s, Qimp=580 L/h et Af=1,3 cm/s - sb1
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l12 0,6 1 0,6 160 695 4,3 1 60 687 655 7,8
l13 0,8 0,3 0,24 160 715 4,2 1 60 714 654 9,6
l14 0,7 0,6 0,42 160 660 4,5 1 60 725 656 8,3
l15 0,5 1,5 0,75 160 660 4,5 1 60 682 656 5,6
l16 2,4 0,3 0,72 160 660 4,5 1 60 661 656 5,6
l17 2 0,6 1,2 160 660 4,5 1 60 664 656 4,2
l18 1,8 1 1,8 160 660 4,5 1 60 693 656 3,5
l19 1,2 1 1,2 160 660 4,5 1 60 719 656 3,4
Tab. III.3 – Inventaire des expériences des DTS Liquide étudiant l’influence de la pulsation
( ) : Af=1,8 cm/s - l18, ( ) : Af=0,75 cm/s - l15,
( ) : Af=0,6 cm/s - l12, ( ) : Af=0,24 cm/s - l13.
Fig. III.27 – DTS sur la phase liquide à différentes intensités de pulsation
Cela signifie que le débit d’impulsion a un effet analogue à celui de l’intensité de la pulsa-
tion : à fort débit, les zones de faibles vitesses de la phase porteuse sont minimisées. Lorsque
l’intensité de pulsation est nulle, le fait de passer d’un débit de 400 à 700 L/h supprime la traînée
observée à faible débit. Lorsque la pulsation est intense, on observe toujours un effet bénéfique
sur l’écoulement à des débits d’impulsion plus élevés, mais de façon moins marquée.
En figure III.32, se trouve l’ensemble des DTS réalisées en fonctionnement discontinu, à divers
débits d’impulsion. Elles confirment que le comportement du solide est favorisé par l’augmen-
tation du débit, sauf pour les débits maximaux. De 144 à 470 L/h, les courbes de DTS sont
de plus en plus ressérées. La DTS à 710 L/h est légèrement en retard. Ce résultat est, a priori,
surprenant. Mais, l’observation visuelle du comportement des particules permet d’affirmer que
l’association d’une impulsion et d’une pulsation intenses provoque de trop fortes recirculations,
voire un effet de centrifugation sur les particules qui restent piégées dans la colonne. Le chemin
réel parcouru par le solide est plus long.
Si on compare maintenant les temps de séjour calculés et expérimentaux représentés en figure
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(◦) : τL,theo., (•) : τL,exp.
Fig. III.28 – Temps de séjour théoriques et
calculés de la phase liquide en fonction de
l’intensité de la pulsation
(×) : Aire des DTS, (•) : PeL.
Fig. III.29 – Aire des DTS et PeL en fonc-























sb2 1,8 1 1,8 470 6 30 0,9 30 353 429 8,5
sb3 1,8 1 1,8 270 10 30 0,9 30 401 473 6,9
sb4 1,8 1 1,8 710 3,9 30 0,9 30 335 492 9,6
sb11 1,8 1 1,8 144 13 30 0,9 30 420 574 5,0
sb14 1,8 1 1,8 930 2,9 30 0,9 30 334 464 14,9
Tab. III.4 – Inventaire des expériences faisant varier le débit d’impulsion
III.33, on remarque que l’écart est plus grand pour les débits extrêmes. Le calcul, qui suppose
que la particule se déplace à la même vitesse que le liquide en écoulement idéalement piston,
sous-estime toujours le temps de séjour réel du solide dans la colonne. L’écart est d’environ 20
% pour des débits intermédiaires, alors qu’il atteint les 40 % à 144, 710 et 930 L/h :
– A très faible débit d’impulsion (144 L/h), l’écart au modèle est lié au fait que le solide n’a
plus la même vitesse que la phase liquide porteuse. Son transport s’effectue avec du retard.
– A très forts débits d’impulsion, on retrouve les effets de fortes recirculations qui prolongent
le parcours des particules.
Globalement, les effets du débit d’impulsion sont faibles parce que l’intensité de la pulsation
assure déjà que la particule suit les lignes de courant de la phase liquide. Néanmoins, il est établi
que, lorsque la pulsation est intense, il existe une plage de débits optimaux, autour de 400 L/h.
Il est possible que, si la pulsation avait été nulle ou faible, on ne passe pas par un optimum et
que le débit continue de contribuer à un transport piston du solide au-delà de 700 L/h.
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(•) : Qimp=400 L/h -sb12,
(×) : Qimp=700 L/h -sb16.
Fig. III.30 – DTS avec impulsions continues,
Af=0 cm/s et différents débits d’impulsion
(•) : Qimp=400 L/h -sb9,
(×) : Qimp=700 L/h -sb10.
Fig. III.31 – DTS avec impulsions continues,
Af=1,8 cm/s et différents débits d’impulsion
(•) : Qimp=710 L/h - sb4, (×) : Qimp=470 L/h - sb2,
(4) : Qimp=270 L/h - sb3, (◦) : Qimp=144 L/h - sb11.
Fig. III.32 – DTS avec impulsions toutes les 30 s et différents débits d’impulsion
Sur la ségrégation granulométrique
L’analyse de la ségrégation granulométrique confirme qu’il est plus favorable de fonctionner
à des débits intermédiaires. La figure III.34 représente le pourcentage de grosses particules dans
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(◦) : τS,theo. , (•) : τS,exp.
Fig. III.33 – Comparaison entre les temps de séjour calculés et expérimentaux
la masse d’échantillon récupéré à chaque impulsion. Elle nous montre que les valeurs extrêmes,
supérieures à 60% sont atteintes pour le débit le plus faible et le débit le plus intense. A 144
L/h, la superposition de la pulsation et de l’impulsion ne permettent pas d’atteindre des vitesses
suffisantes pour entraîner les particules, en particulier les plus grosses. A 710 L/h, ce sont par-
ticulièrement les particules de plus de 900 µm qui subissent l’effet de centrifugation dans des
recirculations et sont retardées par rapport aux fines.
Sur la phase liquide
























l20 1,8 1 1,8 130 245 12,3 1 61 797 649 3,6
l21 1,8 1 1,8 130 385 7,8 1 61 766 696 3,3
l22 1,8 1 1,8 130 610 4,9 1 61 747 689 3,6
l23 1,8 1 1,8 130 890 3,4 1 61 757 713 2,9
Tab. III.5 – Inventaire des expériences des DTS Liquide concernées par l’étude sur le débit
d’impulsion
Tout d’abord, les DTS de la figure III.35 montrent que les crêtes caractéristiques de l’alter-
nance des étapes de brassage et des impulsions sont légèrement décalées dans le temps. Les pics
d’impulsion ne sont pas alignés parce que le temps d’impulsion est réglé de manière à conser-
ver le volume balayé. Mais, globalement, les DTS s’inscrivent dans des courbes-enveloppes qui
coïncident.
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(•) : Qimp=710 L/h - sb4, (×) : Qimp=470 L/h - sb2,
(4) : Qimp=270 L/h - sb3, (◦) : Qimp=144 L/h - sb11.
Fig. III.34 – Ségrégation des particules au cours d’expériences où le débit d’impulsion varie
( ) : Qimp=890 L/h - l23, ( ) : Qimp=385 L/h - l21, ( ) : Qimp=245 L/h - l20.
Fig. III.35 – DTS de la phase liquide pour différents débits d’impulsion
Ensuite, on observe sur les figures III.36 et III.37 que l’écart entre τL calculé et expérimental
est plus important et qu’il y a plus de perte de traceur lorsque le débit d’impulsion diminue. Le
retard du traceur et son évacuation par la déverse solide sont significatifs d’un degré de mélange
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plus important à faibles débits d’impulsion.
Cette dispersion n’est pas observée sur les DTS car l’impulsion agit comme une dilution du
profil de concentration du traceur sur la hauteur de la colonne.
(◦) : τL,theo. , (•) : τL,exp.
Fig. III.36 – Temps de séjour théorique et
expérimentaux en fonction du débit d’impul-
sion
Fig. III.37 – Aire de la DTS non normée en
fonction du débit d’impulsion
Cependant, la quantité de traceur perdue étant proche d’un débit à l’autre, il en est déduit
que le débit d’impulsion a peu d’influence sur la nature de l’écoulement liquide, dans la mesure
où le volume balayé est constant.
III.2.4 Rôle du volume balayé pendant une impulsion
Sur la phase solide monodisperse
Afin d’évaluer l’importance du volume d’impulsion sur le comportement solide, des tests
supplémentaires ont été mis en oeuvre, balayant un peu moins de la moitié à plus d’une fois
et demi le volume d’un compartiment. Les paramètres opératoires utilisés sont réunis dans le
























sb2 1,8 1 1,8 470 6 30 0,9 30 353 429 8,5
sb5 1,8 1 1,8 520 2,5 30 0,4 30 688 771 8,7
sb6 1,8 1 1,8 450 10,25 30 1,5 30 240 323 8,1
Tab. III.6 – Inventaire des expériences faisant varier le volume d’impulsion
Les essais menés montrent que le volume d’impulsion a peu d’influence sur l’écoulement
solide. Les DTS présentées en figure III.38 sont, en effet, très proches. La différence entre les
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(•) : VimpVcomp=1,5 - sb6, (×) :
Vimp
Vcomp
=0,9 - sb2, (4) : VimpVcomp=0,4 - sb5.
Fig. III.38 – DTS avec impulsions toutes les 30 s et différents volumes d’impulsion
niveaux des pics correspond plutôt à la différence des débits d’impulsion employés et qui n’a pas
pu être réglée plus précisément. On aurait pu s’attendre à ce que l’écoulement soit plus dispersé
lorsque le volume balayé n’est pas proportionnel à un volume de compartiment. En effet, dans
l’hypothèse d’un écoulement idéalement piston du solide, si le volume balayé correspond à celui
d’un compartiment, la quantité initialement présente dans un compartiment se déplace alors
intégralement dans le compartiment supérieur, et uniquement dans celui-là. Ce cas est illustré
par la figure III.39. En revanche, si le volume déplacé est inférieur à celui d’un compartiment,
la moitié seulement de la masse de solide sera alors transportée à l’étage suivant. La figure
III.40 montre, qu’après 2 impulsions, pour le même volume balayé, le solide est réparti sur 3
compartiments au lieu de 1 lorsque Vimp=Vcomp. De même si le volume balayé est supérieur à
celui d’un compartiment, le solide se répartira sur plusieurs compartiments. Un tel comportement
n’est pas observé dans notre cas car l’écoulement n’est pas piston : même lorsque le volume
déplacé est celui d’un compartiment, le solide se répartit sur plusieurs étages. Dans la gamme
des volumes d’impulsion testés, la dispersion due à la fermeture des vannes est négligeable devant
la dispersion due à la géométrie de la colonne, ce qui confirme bien les résultats obtenus avec la
maquette froide et déduits du modèle.
Les temps de séjour prévus et expérimentaux des particules sont représentés en figure III.41.
L’écart entre les deux valeurs étant constant. Comme il était pressenti à partir des essais avec la
maquette froide, dans le pilote, la nature de l’écoulement est peu sensible au volume balayé. De
telles conclusions peuvent être données parce que la pulsation assure une suspension homogène
des particules dans tout le compartiment. Il est évident que si le solide avait tendance à sédimen-
ter, faute d’une pulsation suffisante, le fonctionnement avec moins d’un volume de compartiment
balayé serait très difficile : le solide risquerait de ne pas atteindre l’étage supérieur.
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Fig. III.39 – Ecoulement du solide
dans le cas d’un écoulement piston
avec Vimp=Vcomp
Fig. III.40 – Ecoulement du solide
dans le cas d’un écoulement piston
avec Vimp=1/2*Vcomp
(◦) : τS,theo. , (•) : τS,exp.
Fig. III.41 – Temps de séjour calculé et théorique des particules
Sur la ségrégation granulométrique
En regardant plus précisément, en figure III.42, l’effet du volume balayé sur la ségrégation des
particules, on constate que le pourcentage de particules de plus de 900 µm reste compris entre
36 et 62 %. Les pentes des courbes sont très proches. C’est avant tout parce que la pulsation
est suffisamment intense qu’une telle homogénéité dans le transport est garantie, que l’on balaye
moins de la moitié d’un compartiment ou, au contraire, près d’un compartiment et demi.
Sur la phase liquide
Les expériences l24 à l27 , répertoriées dans le tableau III.7, visent à étudier l’influence du
volume balayé lors de l’impulsion sur l’écoulement liquide. Des volumes d’impulsion compris
118
III.2 Détermination des conditions opératoires optimales Chapitre III
(•) : VimpVcomp= 1,5 - sb6, (×) :
Vimp
Vcomp
= 0,9 - sb2, (4) : VimpVcomp= 0,4 - sb5.
Fig. III.42 – Ségrégation des particules au cours d’expériences où le volume d’impulsion varie























l24 1,8 1 1,8 130 450 2,7 0,4 62 537 714 3,3
l25 1,8 1 1,8 130 420 4,9 0,67 62 622 705 3,4
l26 1,8 1 1,8 130 380 8,4 1 62 791 687 3,6
l27 1,8 1 1,8 130 405 11,2 1,5 62 1110 670 3,4
Tab. III.7 – Inventaire des expériences des DTS Liquide concernées par l’étude du volume d’im-
pulsion
D’après la figure III.43, le temps de séjour et la dispersion semblent invariés pour les différents
volumes balayés mis en oeuvre. Dans tous les cas, le début et la fin de la sortie du traceur sont
simultanés. Seule la hauteur des crêtes varie d’une courbe à l’autre : plus le débit est important,
plus le dénivelé de la crête est grand.
Tout se passe comme si le volume d’impulsion diluait le traceur dans toute la colonne, sans le
retarder. Le temps de séjour déduit de la DTS est donc constant alors que le traceur devrait être
d’autant plus retardé que le volume d’impulsion est grand. Le calcul théorique prévoit pourtant
que le temps de séjour devrait augmenter avec le volume d’impulsion (voir figure III.44).
Donc, l’allure des signaux de DTS ne met pas en évidence ce qui se passe en haut de la
colonne. La perte de traceur est pourtant constatée en figure III.45 : l’aire du signal de DTS est
inversement proportionnelle au volume d’impulsion.
Les résultats des DTS liquide faisant varier le volume d’impulsion confirment bien que l’im-
pulsion induit en soi un mélange en retour de la phase liquide. Il est donc évident qu’il s’agira
de minimiser le volume d’impulsion pour optimiser l’écoulement liquide.
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( ) : VimpVcomp=1,5 - l27, ( ) :
Vimp
Vcomp




Fig. III.43 – DTS de la phase liquide pour différents volumes balayés
(◦) : τL,theo. , (•) : τL,exp.
Fig. III.44 – Temps de séjour calculés et ex-
périmentaux en fonction du volume balayé
Fig. III.45 – Aire des DTS non normées en
fonction du volume balayé
III.2.5 Influence du débit de contre-courant liquide
Sur la phase solide
Les DTS sur la phase solide n’ont pas fait varier le débit du contre-courant liquide. Les effets
attendus sur l’écoulement solide sont les suivants :
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– durant la phase de brassage, le contre-courant aura tendance à réduire les effets de la
pulsation, en diminuant la vitesse de la pulse vers le haut. En augmentant le contre-courant,
les particules risquent de sédimenter ;
– durant la phase de transport, le contre-courant va se superposer à l’impulsion, dont il va
également réduire l’effet.
La gamme du débit de contre-courant se situe entre 10 et 80 L/h, ce qui correspond à des
vitesses comprises entre 0,03 et 0,3 cm/s. L’ordre de grandeur n’est donc pas négligeable devant
les vitesses mises en oeuvre pour la pulsation et l’impulsion. Il faudra donc en tenir compte lors
du réglage de la pulsation et du débit d’impulsion.
Sur la phase liquide
Au cours des expériences l28 à l31, le débit de contre-courant liquide varie de 18 à 67 L/h. Le
détail des conditions opératoires des DTS est rappelé dans le tableau III.8. Les conditions d’un
contre-courant sont respectées dans tous les cas puisque l’écoulement liquide devient globalement
co-courant à 15 L/h lorsque des impulsions de 700 mL ont lieu toutes les 160 s. En-dessous de
15 L/h, le traceur n’est pas censé passer devant la sonde et on ne doit observer aucun signal.
Au débit le plus faible testé (18 L/h), l’écoulement liquide est globalement descendant, mais on























l28 1,8 1 1,8 160 395 6,4 0,8 66 564 633 3,4
l29 1,8 1 1,8 160 370 6,9 0,8 48 883 783 3,2
l30 1,8 1 1,8 160 360 6,9 0,8 38 1300 913 3,2
l31 1,8 1 1,8 160 380 6,6 0,8 18 11950 1330 2,8
Tab. III.8 – Inventaire des expériences des DTS liquide étudiant l’influence du contre-courant
liquide
En figure III.46, on observe, comme attendu, que le traceur traverse la colonne plus rapide-
ment à plus fort débit et de manière moins dispersée. Il est clair que l’écoulement liquide est
beaucoup plus piston à fort débit descendant. Ceci se manifeste, d’une part, par la hauteur du
signal plus élevée pour des débits importants. D’autre part, il existe une longue traînée jusqu’à
4000 s (plus d’1 h) pour un débit autour de 18 L/h.
La figure III.47 compare les temps de séjour théoriques et calculés de la phase liquide. Il
apparaît que le temps de séjour expérimental augmente lorsque QL,alim diminue, mais beaucoup
moins que ce que l’on devrait observer théoriquement. D’après la formule théorique du temps
de séjour liquide, celui-ci devrait tendre vers une asymptote pour des valeurs décroissantes du
débit. Dans la réalité, cet accroissement brutal n’est pas rencontré. La justification de cet écart
provient encore de la perte de traceur, plus importante quand le débit liquide descendant est
faible parce que le traceur s’éloigne moins vite de la déverse solide et qu’il subit, pendant toute
la traversée de la colonne, plus d’impulsions. Cette diminution de la quantité de traceur lorsque
QL,alim diminue n’est pas nette sur la figure III.48, en raison d’un mauvais réglage de l’excès de
liquide par la déverse solide. Cela ne compromet cependant pas les conclusions émises dans ce
paragraphe.
Le faible écart des valeurs théorique et expérimentale, rencontré pour de forts débits (48 et
66 L/h), induit qu’il y a moins de perte de traceur.
Pour minimiser les pertes de solvant frais et obtenir un écoulement le plus piston possible de
ce solvant, des débits de contre-courant élevés sont donc plus favorables.
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( ) : QL,alim=18 L/h - l31, ( ) : QL,alim=38 L/h - l30,
( ) : QL,alim=48 L/h - l29, ( ) : QL,alim=66 L/h - l28.
Fig. III.46 – DTS sur la phase liquide avec différents débits de contre-courant liquide
(◦) : τL,theo. , (•) : τL,exp.
Fig. III.47 – Temps de séjour calculés et ex-
périmentaux en fonction du débit de contre-
courant liquide
Fig. III.48 – Aire des DTS non normées en
fonction du débit de contre-courant liquide
III.2.6 Influence de la fermeture des vannes sur l’écoulement de la phase solide
Il est intéressant d’observer l’effet de la fermeture des vannes sur le temps de séjour et sur
la dispersion axiale. Dans cette partie, nous nous sommes attachés à comparer les DTS réalisées
en fonctionnement normal, avec des impulsions déclenchées à intervalles réguliers, et des DTS
réalisées en impulsion continue.
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La comparaison des expériences en impulsion continue et discontinue a été réalisée pour des
débits d’impulsion de 400 et 700 L/h. Dans tous les cas, une pulsation intense (Af=1,8 cm/s) a
été appliquée. Les figures III.49 et III.50 nous montrent que les courbes de DTS sont légèrement
plus dispersées lorsque les vannes sont fermées. Les Pe sont inférieurs lorsque les impulsions
sont discontinues (8,5 contre 10,8 à 400 L/h et 10 contre 12,7 à 700 L/h). Mais, la fermeture
des vannes a un effet moindre qu’attendu. Cela rejoint l’explication déjà avancée au paragraphe
III.2.4 sur le rôle du volume d’impulsion : la dispersion axiale engendrée par la géométrie du
garnissage pendant l’impulsion est prépondérante par rapport au mélange généré par les cycles
successifs d’ouverture et de fermeture des compartiments.
La géométrie est effectivement source de dispersion axiale puisqu’elle induit la formation de
turbulences et de recirculations, en-dessous de la toile filtrante et autour de la vanne. Les expé-
riences réalisées sans pulsation nous permettent d’observer des traînées sur les DTS, révélatrices
de volumes morts au sein de la colonne. Il existe des zones dans la colonne où la vitesse de la
phase liquide porteuse est trop faible pour transporter les particules qui restent alors inertes ou
en suspension. Lorsque le débit d’impulsion ou la vitesse de pulsation augmentent, la taille et
l’intensité des vortex augmentent, entraînant ainsi plus efficacement les particules, mais cela ne
peut supprimer la difficulté des particules à franchir les obstacles que représentent la vanne et le
disque. Il est d’ailleurs probable que l’orifice de la vanne soit trop faible pour permettre un bon
écoulement du solide lors des impulsions.
La contribution de la fermeture des vannes à la dispersion axiale est donc relativement faible,
à condition que la pulsation soit suffisante pour la mise en suspension du solide.
(×) : Avec fermeture, Qimp=710 L/h - sb4,
(•) : Sans fermeture, Qimp=700 L/h - sb10.
Fig. III.49 – Comparaison des DTS avec
et sans fermeture des vannes, pour un débit
d’impulsion proche de 700 L/h
(•) : Avec fermeture, Qimp=470 L/h - sb2,
(×) : Sans fermeture, Qimp=400 L/h - sb9.
Fig. III.50 – Comparaison des DTS avec
et sans fermeture des vannes, pour un débit
d’impulsion proche de 400 L/h
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III.2.7 Influence de la fréquence des impulsions sur l’écoulement de la phase
liquide
L’influence de la fréquence des impulsions sur l’écoulement de la phase liquide a été étudiée
en testant des temps de brassage compris entre 60 et 160 s. La condition du contre-courant est
respectée puisque le débit de contre-courant est de 60 L/h et que le volume balayé est de 840
mL. Dans les mêmes conditions de pulsation et de débit de contre-courant, une expérience sans























l5 1,8 1 1,8 160 605 5 1 60 683 837 5,5
l6 1,8 1 1,8 ∞ 605 5 1 60 445 799 4,8
l7 1,8 1 1,8 60 605 5 1 60 2954 945 6,4
l8 1,8 1 1,8 95 595 5 1 60 1085 1085 5,9
l9 1,8 1 1,8 130 600 5 1 62 707 940 6,2
Tab. III.9 – Inventaire des expériences des DTS Liquide concernant l’étude de l’influence du
temps de brassage
Les DTS de la figure III.51 montrent que les impulsions retardent la progression du traceur.
Mais, le décalage des courbes n’est pas proportionnel à la durée du temps de brassage. Par
exemple, on remarque que la courbe relative à une impulsion toutes les 160 s, s’inscrit dans
une courbe-enveloppe formée par la DTS réalisée sans impulsion. Pour les DTS à plus fortes
fréquences d’impulsion (130 s et 95 s), l’apparition du traceur est plus tardive, mais les dernières
traces sont soutirées avec peu de retard. Encore une fois, on observe à travers ces DTS la dilution
du traceur lors des impulsions successives jusqu’à son élimination soit par la sortie liquide, soit
par la déverse solide.
( ) : Tbras=∞ - l6, ( ) : Tbras=160 s - l5, ( ) : Tbras=130 s - l9, ( ) : Tbras=95 s - l8.
Fig. III.51 – DTS sur la phase liquide mettant en oeuvre différents temps de brassage
Les figures III.52 et III.53 permettent d’examiner plus précisément l’évolution des temps
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de séjour pour différentes fréquences d’impulsion. L’inverse du temps de brassage est pris en
abscisse afin de représenter sur le même graphe le cas du temps de brassage infini. On voit que
le temps de séjour augmente légèrement avec le temps de brassage, sauf lorsque les fréquences
d’impulsion sont très grandes (1 impulsion toutes les 60 s). Dans ce dernier cas, qui se rapproche
des conditions du co-courant, il faut noter qu’il y a une importante perte de traceur, conduisant
à une forte sous-estimation du temps de séjour déduit des DTS.
Dans tous les cas sauf lorsque Tbras=60 s, les valeurs expérimentales ont tendance à être
supérieures à la valeur prévue. Lorsqu’il n’y a pas d’impulsion, le temps de séjour obtenu est
même deux fois supérieur aux attentes. Cela peut être dû aux pulsations et à la géométrie du
garnissage qui entraînent des volumes morts.
(◦) : τL,theo. , (•) : τL,exp.
Fig. III.52 – Temps de séjour calculés et ex-
périmentaux en fonction du temps de bras-
sage
Fig. III.53 – Aire des DTS Liquide non nor-
mées en fonction du débit de contre-courant
liquide
Comme pour l’étude sur le rôle du volume d’impulsion, ces dernières DTS liquide confirment
et nous permettent de visualiser les effets néfastes des impulsions sur l’écoulement liquide, no-
tamment sur la perte de traceur.
III.2.8 Critère de mise en suspension du solide
Il s’agit, dans cette partie, de déterminer les conditions de pulsation et d’impulsion à appli-
quer afin de garantir un transport homogène de particules, en s’appuyant sur les essais avec le
polystyrène. Pour cela, les paramètres utilisés au cours des différentes expériences de DTS solide
sont rassemblées dans le tableau III.10. On y retrouve les vitesses induites par la pulsation et
l’impulsion et les nombres adimensionnels Reo et Ren, présentés au chapitre I (équations I.13 et






















sb1 1,3 585 2,1 0,90 1,4 4084 2069 faible
sb2 1,8 470 1,7 1,24 1,1 5655 1662 correcte
sb3 1,8 270 1 1,24 0,6 5655 955 correcte
sb4 1,8 710 2,5 1,24 1,7 5655 2511 correcte
sb7 0,9 400 1,4 0,62 1 2827 1415 nulle
sb11 1,8 144 0,5 1,24 0,3 5655 509 faible
sb14 1,8 930 3,3 1,24 2,3 5655 3289 correcte
Tab. III.10 – Détermination de conditions pour la mise en suspension du solide
La nature des flux pulsés est bien connue et caractérisée à la fois qualitativement et quan-
titativement dans la littérature. On sait, par exemple, en utilisant les nombres adimensionnels,
que la transition entre un régime laminaire et un régime turbulent a lieu pour des Reo de l’ordre
de 50, alors que cette transition débute autour de 2100 pour des flux unidirectionnels classiques.
Au-delà de Reo = 200, l’écoulement est de nature turbulente. Il est également établi, lorsqu’un
flux permanent vient se superposer au flux oscillant, qu’il faut que le flux oscillant soit prédo-
minant pour que des vortex se forment. Il est clair, d’après le tableau III.10, que ces conditions
sont largement atteintes. Les Reo sont systématiquement supérieurs à 2000, et au nombre de
Reynolds Ren.
Les études plus spécifiques sur le comportement du solide dans les écoulements oscillants
comparent Reo au nombre de Reynolds relatif à la vitesse terminale de chute des particules
Ret. Elles ont montré que le rapport Reo/Ret était un critère pertinent de caractérisation de la
ségrégation granulométrique dans des colonnes "batch" pulsées (avec Ret = ρLutµL ).
Les essais sur notre pilote confirment clairement que la pulsation est indispensable pour
atteindre les caractéristiques de l’écoulement désiré, soit des recirculations larges et intenses. De
telles recirculations pourraient être atteintes sans pulsation, simplement en augmentant le débit
d’impulsion, grâce au garnissage. Mais, il faudrait alors générer des débits de l’ordre de 2 m3/h
pour obtenir de tels niveaux de turbulence. Dans notre cas, il s’agit de garantir le transport
d’une suspension homogène. Le critère important n’est donc pas tant la nature de la turbulence
caractérisée par les nombres de Reynolds que l’ordre de grandeur de la vitesse de la phase
porteuse. Nous préférons donc définir les critères qui caractérisent un écoulement homogène et
contrôlé du solide en fonction des rapports des vitesses :
Af
ut
≥ 1, 24 et uimp
ut
≥ 0, 5 (III.2)
Mais, Af ne dépend pas seulement des caractéristiques physico-chimiques du système, il
faut également prendre en compte les vitesses descendantes du contre-courant liquide, qui ont
tendance à faire sédimenter les particules. L’intensité de pulsation doit donc être augmentée de
manière à compenser cet effet. Cela justifie qu’on introduise la vitesse moyenne du flux descendant
à contre-courant uL,cc et un incrément de 0,1, correspondant à la vitesse du flux descendant à
contre-courant employée lors de la détermination cette relation empirique. Les critères de mise
en suspension des particules s’écrivent, au final, de la manière suivante :
Af + 0, 1− uL,cc
ut
≥ 1, 24 (III.3)
uimp
ut
≥ 0, 5 (III.4)
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Il est important de préciser que ces critères ne sont pas exhaustifs et s’appliquent plus parti-
culièrement à de faibles concentrations en solide : l’influence de la concentration en solide sur la
difficulté de mise en suspension de particules n’est pas connue.
Conclusion et choix des paramètres du procédé
Cette phase d’expériences sur le pilote s’est appuyée essentiellement sur des DTS avec des
populations bimodales de particules solide et sur des DTS de la phase liquide opérées par mesure
de la conductivité. Les effets des paramètres de fonctionnement sur le comportement des deux
phases confirment les tendances observées avec la maquette froide et sont désormais cernés.
Les tests avec des particules bidispersées nous ont d’abord apporté des informations supplé-
mentaires sur la dispersion axiale relative à la phase solide et sur ses origines : lors de l’étude
sur la maquette froide, diverses contributions à la dispersion avaient été recensées, notamment,le
manque de pulsation, la géométrie de la colonne et le mélange des compartiments par fermeture
des vannes. Mais la prépondérance d’une source de dispersion par rapport à une autre n’était
encore pas estimée.
La géométrie du garnissage, constitué de toiles filtrantes, vannes et disques, entraîne inévita-
blement de la dispersion axiale sur l’écoulement de la phase solide. Ces internes créent effective-
ment des recirculations et des volumes morts, visibles sur les DTS à faibles débits d’impulsion.
L’incidence des cycles d’ouverture et fermeture des vannes sur la progression du solide est
moins importante qu’attendu, et faible en comparaison de l’effet induit par la géométrie. La
comparaison de tests avec et sans fermeture des vannes montre un accroissement de seulement
20 % de la dispersion. Par ailleurs, les DTS ont montré peu de sensibilité au volume balayé, et
donc au nombre de cycles d’ouverture et de fermeture des vannes.
Enfin, il est désormais clair que la pulsation est, sans doute, le paramètre le plus important qui
permette de minimiser la dispersion axiale induite par la géométrie. Au cours des expériences où
le solide n’est pas correctement brassé, il s’avère que le manque de pulsation induit un retard des
particules solide qui ne suivent pas la phase liquide, pour la gamme de débits mis en oeuvre. Et, si
la pulsation est insuffisante, la sortie des fines et des grosses particules est décalée. Au contraire,
lorsque la pulsation augmente, l’écoulement est plus piston et la dispersion granulométrique est
réduite. Cet effet de la pulsation est inverse à celui généralement observé sur la phase liquide dans
les colonnes pulsées conventionnelles, mais est conforme aux travaux de Ni et al. sur la ségrégation
granulométrique de suspensions solide dans des colonnes pulsées à couronnes. Un critère de
pulsation minimale a été formulé : A et f doivent être réglés de manière à ce que Af+0,1−uL,ccut ≥
1, 24. A ce niveau-là des expériences, on se rend compte que la pulsation est non seulement un
paramètre important pour favoriser le transfert de matière durant la phase de brassage, mais
aussi un facteur de réduction du "back-mixing " et de la réduction granulométrique, en ayant un
effet d’intensification des vortex.
Le réglage de la pulsation étant établi, l’analyse des diverses sources de dispersion axiale sur
la phase solide nous permet de conclure sur le rôle des paramètres opératoires restants :
– le débit d’impulsion a le même effet que la pulsation puisqu’il permet d’augmenter la
vitesse des recirculations et de mieux entraîner le solide. Il doit être choisi en fonction des
caractéristiques du solide à traiter. Toutefois, ce paramètre ne doit pas être réglé trop fort
afin d’éviter d’emprisonner les particules ;
– le volume d’impulsion a peu d’impact sur l’écoulement du solide quand la pulsation est
intense.
Finalement, la comparaison entre la maquette froide et le pilote est à l’avantage du pilote
concernant le contrôle du temps de séjour solide et de la dispersion granulométrique : de plus
fortes intensités de pulsation permettent enfin l’homogénéité quasi-parfaite d’une suspension de
particules bi-dispersée en taille et son transport maîtrisé. En revanche, du point de vue de la
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dispersion axiale induite par la géométrie, le pilote n’est pas vraiment optimisé puisque les PeS
obtenus sur le pilote sont du même ordre que ceux obtenus sur la maquette froide, malgré sa plus
grande hauteur (∼ 8-12). Il est probable que le très faible orifice de passage (2 cm de diamètre)
et le fort encombrement de la vanne ne sont pas favorables à une nature piston des écoulements
du solide dans de telles géométries.
Les DTS sur la phase liquide ont révélé que le facteur le plus important à surveiller était
la perte de traceur, inévitable même si les conditions du contre-courant sont assurées. Or, cette
perte est d’autant plus importante que :
– les impulsions sont fréquentes ;
– l’intensité de pulsation est forte parce qu’elle disperse le traceur dans la colonne ;
– le débit d’impulsion est faible ;
– le volume d’impulsion est grand ;
– le débit de contre-courant liquide est fort.
En conséquence, les conditions préconisées susceptibles de favoriser un écoulement liquide
hydrodynamiquement proche du "piston", et de minimiser la perte de traceur vont à l’encontre
de l’optimisation de l’écoulement de la phase solide, ou des contraintes de procédés.
Par exemple, le réglage de la pulsation doit faire l’objet d’un compromis : sans pulsation, il
sera pratiquement impossible de faire "monter" le solide et une très forte dispersion granulomé-
trique des particules sera observée. La dispersion du liquide due à la pulsation devra donc être
subie. Ensuite, afin de minimiser la perte de solvant frais, il s’agira de fonctionner à la rétention
maximale accessible par le pilote. Mais, la fréquence et le volume des impulsions seront choisis en
fonction du temps de séjour désiré. Enfin, la condition d’un débit de contre-courant maximal ne
peut être prise en compte puisque cela va à l’encontre d’un moindre consommation de solvant.
Par contre, l’optimisation du débit d’impulsion pour la phase solide correspond également à un
optimum de la phase liquide.
En résumé,le choix des conditions opératoires se déroule comme suit :
? En fonction de la taille, de la densité et de la polydispersité des particules,
Af est réglé tel que : Af+0,1−uL,ccut ≥ 1, 24
La valeur minimale de Af répondant à cette caractéristique est choisie




? Timp et Tbras sont choisis en fonction du temps de séjour désiré :
τS,theo. =
Ncomp∗Hcomp
Qimp/S∗Timp ∗ (Timp + Tbras)
? Tbras doit être inférieur à une limite imposée par la rétention maximale de fonctionnement
de la colonne : Tbras < φ.Vcomp/QS,alim
? QL,alim est choisi en fonction des objectifs du procédé, en respectant la condi-
tion du contre-courant dans le cas d’une absence de recyclage : Tbras > (Qimp −
QL,alim)/QL,alim.Timp
Tab. III.11 – Choix des paramètres de fonctionnement du pilote
La validation du fonctionnement du pilote et d’une méthode de dimensionnement des para-
mètres opératoires passe désormais par la détermination de la rétention maximale que l’on peut
atteindre en fonctionnement continu. Cette étude hydrodynamique est précisément l’objet de la
prochaine étape expérimentale.
Enfin, la mise en place d’un cas de lavage nous permettra de vérifier si l’efficacité est sensible
au mélange de la phase liquide et à la perte inévitable de solvant frais.
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III.3 Application d’un fonctionnement continu au polystyrène
Le passage d’une concentration faible en solide à de fortes concentrations est une étape
déterminante dans l’étude du pilote. En effet, les DTS solide ont démontré que l’optimisation des
paramètres opératoires passait par une agitation suffisante du solide. Or, la mise en suspension
de masses beaucoup plus importantes semble plus difficile. Par ailleurs, la présence du solide
dans la colonne risque de perturber les équilibres du système en modifiant les pertes de charge.
L’alimentation en continu du solide est d’abord mise en oeuvre avec du polystyrène et de l’eau. Ce
cas est favorable puisqu’il présente un faible écart de densité. Les deux classes de particules (200
et 900 µm) sont testées. Il s’agit, dans ce paragraphe, de démontrer la faisabilité du traitement
en continu d’un solide dense par le pilote conçu au laboratoire et de déterminer les capacités
maximales de traitement.
III.3.1 Méthodes de mesure et conditions d’essais
Le pilote fonctionne initialement avec du liquide exempt de solide. Une fois que le réglage des
conditions opératoires a été réalisé selon le protocole du paragraphe III.1.5, et que les paramètres
sont stables, l’alimentation solide est déclenchée. Simultanément, l’acquisition de la pression est
lancée. Lorsque les premières particules arrivent dans la colonne, le cycle des impulsions est
démarré. La première impulsion aura lieu Tbras secondes plus tard.
Au cours de la manip, les volumes d’impulsion évacués par la déverse solide sont relevés.
Ces échantillons sont ensuite filtrés, séchés et pesés. L’expérience est poursuivie jusqu’à ce qu’un
engorgement ou une accumulation croissante soit détectée. Sinon, le fonctionnement continue
pendant 1h30 au minimum, jusqu’à ce que le régime permanent semble être atteint. Plusieurs
paramètres sont suivis au cours de cette étude de la mise en régime du pilote :
? La pression : est symptomatique du comportement du solide et de toutes les perturbations
ressenties dans la colonne ;
? Le volume d’impulsion : a tendance à diminuer si les pertes de charge augmentent dans la
colonne ;
? Le contre-courant liquide : tend également à se réduire en cas d’accroissement des pertes de
charge
? Le débit d’alimentation solide : est suivi en comptant la fréquence de consommation de lots
mélangeant des quantités connues de solide et de liquide.
? L’excès liquide par la déverse solide entre deux impulsions qui témoigne de la diminution du
débit liquide en sortie de colonne.
Plusieurs signes indiquent que le régime permanent est atteint :
– l’observation visuelle de la concentration en solide, identique dans tous les compartiments ;
– les paramètres suivis (pression, volume d’impulsion, contre-courant liquide) sont constants ;
– la quantité de solide récupéré n’augmente plus.
A plusieurs reprises, la masse de solide restant dans la colonne a été mesurée en fin d’expérience.
Notamment, cette masse a été relevée sur deux tests réalisés dans des conditions identiques, mais
interrompues à des instants différents du régime permanent supposé atteint. La comparaison des
deux masses permet de vérifier s’il y a eu accumulation.
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III.3.2 Cas du polystyrène de 200 µm
Conditions opératoires testées
Des lots de 200 g de polystyrène de densité 1,05 et de 200 µm de diamètre, mélangés à 500
mL d’eau et 0,3 mL de tensioactif sont préparés pour alimenter la colonne.
Le tableau III.12 répertorie les paramètres testés pour traiter ce solide. Peu d’études ont été





















PS 201 1,9 1,1 2,1 100 600 5,1 1 ? 1
PS 202 1,9 1,1 2,1 100 600 5,1 1 ? 2
PS 203 1,9 1,1 2,1 100 710 4,3 1 17 0,9
Tab. III.12 – Liste des conditions opératoires testées pour un traitement en continu du polystyrène
de 200 µm de diamètre
Gamme de fonctionnement-Comportement généralement observé
Le tableau III.13 rassemble les remarques sur le comportement des phases liquide et solide
généralement observé. Typiquement, il est constaté que l’amplitude de la pulsation est de plus
en plus faible au cours d’une expérience, que la pression augmente sensiblement, et que le débit
liquide descendant ainsi que le volume d’impulsion diminuent.
L’apparition de l’ensemble de ces phénomènes peut s’expliquer par le colmatage des toiles qui
augmenterait alors considérablement les pertes de charge dans la colonne. Il a déjà été noté, lors
de l’étalonnage du pulseur, que l’amplitude décroissait à fortes fréquences. De la même manière,
on peut déduire que les flexibles absorbent d’autant plus la pulsation que les pertes de charge
augmentent dans la colonne. Or, il a effectivement été observé que les flexibles se "gonflent" de
plus en plus en cours d’expérience.
Le colmatage justifie alors également l’augmentation des pics de pression lors de l’arrivée
progressive du solide dans les différents étages de la colonne : les particules, entraînées dans
les recirculations de la phase liquide, vont se "coller" sous les toiles filtrantes et réduire l’aire
de passage. On peut considérer qu’une partie des particules va colmater les toiles de manière
permanente, c’est-à-dire que l’alternance du sens du courant ne permettra pas un rétrolavage des
toiles. Certaines particules restent donc piégées à travers les mailles de la toile. Une diminution
de la pression est ensuite observée en fin de manip. Pour interpréter ce phénomène qui sera
également rencontré dans des expériences ultérieures, deux analyses peuvent être avancées :
– d’une part, les toiles se colmatent, et les pertes de charge augmentent, entraînant alors une
diminution de l’amplitude et de la vitesse de pulsation ;
– d’autre part, vu que les vitesses du fluide porteur diminuent, les particules ne sont plus
suffisamment entraînées, ni "plaquée" contre la toile supérieure et sédimentent ;
La diminution de la pression semble être, à la fois symptomatique de la diminution des vitesses
du liquide au sein des compartiments et de la sédimentation des particules.
Le colmatage a également pour conséquence de réduire le débit descendant et traversant
les toiles, ainsi que le volume d’impulsion. De manière générale, la modification des pertes de
charge dans la colonne entraîne une perte des équilibres établis qui tend à défavoriser la mise en
suspension des particules et le contre-courant liquide.
La figure III.54 illustre la dynamique de sortie du solide au cours du temps, pour chaque
expérience listée plus haut. Le test PS202 a vu rapidement l’apparition de lits de solide dans
chaque compartiment, pour un débit solide de 2 kg/h. Le test PS201 n’a pas été poursuivi assez
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Tab. III.13 – Evolutions caractéristiques constatées avec le polystyrène de 200 µm de diamètre
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longtemps pour vérifier que le régime permanent avait été réellement atteint. Seul le test PS203
a abouti, au bout de 2 h, à l’évacuation de masses constantes de solide au cours du temps. Dans
cette dernière expérience, un débit solide maximal de 0,9 à 1 kg/h était mis en oeuvre dans le
pilote, pour un débit liquide de 17 L/h.
Rappelons que, si les impulsions ont lieu toutes les 100 s et qu’elles balayent un volume
équivalent à celui d’un compartiment, le débit descendant doit alors être au moins supérieur à
29 L/h. Cela signifie que les conditions de contre-courant n’ont été atteintes dans aucun des cas.
Pour se conformer à ce critère, il aurait encore fallu diminuer le débit solide.
(×) : PS201 - m˙S,alim=1 kg/h, (•) : PS202 - m˙S,alim=2 kg/h,
(4) : PS203 - m˙S,alim=0,9 kg/h, ( ) : PS203 - Solide entrant - m˙S,alim=0,9 kg/h.
Fig. III.54 – Masse de polystyrène (∅=200µm) récupérée à chaque impulsion au cours du temps
Déroulement détaillé d’une expérience
Afin d’interpréter les problèmes rencontrés avec le polystyrène de faible diamètre, il est in-
téressant de considérer l’évolution de la pression plus précisément. Les courbes des maxima et
des minima de pression atteints au cours de la manip PS203 se trouvent dans les figures III.55 à
III.57.
La figure III.55 représente les pressions atteintes sur toute la durée de la manip. La courbe
des maxima dus à la pulsation se situe autour de 1 bar et comporte des pics beaucoup plus élevés
toutes les 100 s. Ces pics montent jusqu’à 5,5 bars et proviennent de la fermeture des vannes après
chaque impulsion. En effet, la vanne d’injection de l’impulsion ayant un léger retard par rapport
aux vannes internes à la colonne, il en résulte que, pendant un temps très court, l’impulsion a
lieu alors que les celles-ci sont fermées. Le niveau de ces pics semble suivre la même évolution
que les pics de pulsation, tout en ayant un caractère assez aléatoire. On peut voir, d’après la
figure III.56 sur laquelle l’axe des ordonnées est dilaté, que la pression augmente pendant les 10
premières minutes, puis diminue au bout d’une heure et demi. On remarque également, peu après
0,5 h, un léger décrochement de la courbe qui dure une dizaine de minutes. Ceci correspond à
une réduction provisoire par l’opérateur du contre-courant liquide. Ce phénomène renforce bien
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l’idée que plus les particules sont en suspension, plus la pression est élevée. C’est ensuite la
sédimentation des particules concentrées qui est à l’origine de la diminution de pression observée
dans un second temps. Les minima subissent, quant à eux, une légère diminution lorsque le solide
pénètre dans la colonne (seulement 0,2 bars). La pression semble atteindre un palier : il s’agit
probablement de la pression minimale d’aspiration du pulseur.
( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. III.55 – Suivi des pressions minimales et
maximales
Fig. III.56 – Zoom sur les pics de pression
maximale
Enfin, la figure III.57, où l’axe des abscises est dilaté, permet de suivre l’allure des extrema
de pression sur 4 cycles successifs de pulsations et d’impulsions. On remarque qu’entre deux
impulsions, la pression maximale a tendance à diminuer, ce qui est lié à la lente sédimentation des
particules de polystyrène. On note aussi un phénomène d’oscillations des pics. Cela s’apparente
à un phénomène de rebond dont la fréquence correspondrait à la fréquence naturelle du système,
soit à peu près 0,1 Hz. Les minima de pression ne varient pas entre deux impulsions.
Ces remarques confirment bien le comportement général observé au cours du déroulement de
l’expérience. Alors que le débit solide est faible, et même si le débit liquide descendant n’est pas
suffisant pour assurer un contre-courant, l’hydrodynamique dans la colonne n’est pas stable : le
colmatage entraîne la diminution de la pulsation qui conduit à la sédimentation du solide. Les
effets du colmatage se manifestent également par l’instabilité du débit descendant, la diminution
du volume d’impulsion et un excès de mélange solide/liquide évacué par la déverse solide. Il est
à noter que ces phénomènes s’auto-alimentent vu que la formation d’un lit augmente les pertes
de charge dans la colonne.
L’expérience PS203 a vu une sortie du solide constante, mais éloignée de la quantité injectée à
l’alimentation, comme l’illustre la figure III.54. Ceci s’explique par le fait qu’une partie du solide
contenu dans l’étage supérieur était entraîné avec l’excès de liquide par la déverse solide, lorsque
le débit liquide traversant les plateaux diminuait. On a compté que 0,5 L contenant jusqu’à 9 g
de particules pouvait être déversés entre deux impulsions. Cette masse correspond à la différence
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entre les quantités injectées et sortantes. Néanmoins, il n’est pas sûr que le régime permanent
ait été atteint étant donné que la pression n’est pas stabilisée. Il est possible que l’accumulation
se soit poursuivie au sein de la colonne, sans qu’il y ait eu le temps de voir apparaître un lit de
particules.
( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. III.57 – Pressions maximales et minimales sur 4 cycles
En conclusion, il apparaît que le cas du PS200, qui semblait, à priori, le plus favorable, de par
sa faible vitesse terminale de chute, est difficilement applicable au pilote. Un débit maximal de
0,9 kg/h, soit une rétention maximale de 2 % a pu être atteinte. Conformément à nos premières
dispositions qui nous avaient conduit à opter pour un fritté à maille très faible, le rapport entre
la toile de la maille et la taille de particule semble être primordial, afin d’éviter l’occurence d’un
colmatage. Ces expériences mettent aussi en exergue que la condition pour qu’un régime stable
soit établi est que le solide soit suffisamment mis en suspension dans chaque compartiment. Les
expériences sur le polystyrène de diamètre plus grand et sur l’acide adipique nous permettront
de vérifier ce raisonnement.
III.3.3 Cas du polystyrène de 900 µm
Conditions opératoires testées
Les conditions opératoires testées avec le polystyrène de 900 µm de diamètre sont rassemblées
dans le tableau III.14. On fait varier, au cours de ces expériences, le débit solide de 0,3 à 3,2
kg/h.
Gamme de fonctionnement-Comportement généralement observé
De manière générale, le fonctionnement en continu s’opère beaucoup mieux avec les particules
de 900 µm, bien que leur vitesse terminale de chute soit quatre fois supérieure à celles des
particules de 200 µm. On peut suivre dans le tableau III.15 que les débits liquide descendants,
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PS 901 1,9 1,1 2,1 100 600 5,1 1 30 ? 0,3
PS 902 1,9 1,1 2,1 100 620 5,1 1,05 30 ? 1,4
PS 903 1,9 1,1 2,1 100 610 5 1 30 ? 3,2
PS 904 1,9 1,1 2,1 100 590 5,1 1 30 ? 2,5
PS 905 1,9 1,1 2,1 100 680 4,4 1 30 1,18
PS 906 1,9 1,1 2,1 100 720 4,2 1 30 1,26
Tab. III.14 – Liste des conditions opératoires testées pour un traitement en continu du polystyrène
de 900 µm de diamètre
le volume d’impulsion, ainsi que la pression sont beaucoup plus stables, au cours des différentes
expériences. Mais, surtout, le pilote est, cette fois, capable de supporter des concentrations plus
élevées en solide.
Les courbes d’évolution de la masse de solide sortant peuvent être visualisées en figure III.58.
Durant l’expérience PS903, opérée à un débit de 3,2 kg/h, l’accumulation s’est produite assez
rapidement. Le débit maximal de charge semble se situer vers 2 kg/h.
En-dessous de la charge limite, les observations suivantes peuvent être réalisées :
Tout d’abord, l’amplitude de la pulsation se conserve entre le début et la fin de chaque
expérience. Le solide est donc correctement mélangé. Pour des débits de l’ordre de 1-1,4 kg/h,
soit une rétention d’environ 2,3-3,3 %, les particules sont entraînées dans les recirculations. Il n’y
a pas d’accumulation autour des vannes, ni sur le disque, mais la concentration des particules
est plus dense dans la partie inférieure du compartiment.
La pression maximale augmente peu, ou pas. Cela signifie que les toiles ne sont plus colmatées
par les particules. L’augmentation de pression est cette fois analogue à celle induite par un lit fixe.
En général, l’augmentation de pression n’est pas suivie de diminution, comme avec les particules
de petit diamètre. Toutefois, cette baisse s’est manifestée au cours de l’expérience PS905. Cela
signifie que les conditions sont tout de même à la limite de la sédimentation.
Il est également noté que la pression initiale varie. Cela est premièrement dû au colmatage des
toiles. En effet, les expériences démarrant à une forte pression sont souvent survenues après des
essais avec le polystyrène de 200 µm de diamètre. Enfin, les pressions relatives aux tests PS905 et
PS906 proviennent du relevé avec le capteur piézoélectrique, tandis que les autres pressions sont
issues du manomètre de Bourdon. Il existe une légère surestimation du manomètre provenant de
l’inertie de l’aiguille. Ce décalage n’est pas préjudiciable puisque c’est surtout l’évolution de la
pression qui est considérée.
La pression étant relativement stable dans les compartiments, le régime hydrodynamique est
à peine perturbé. Du coup, le volume d’impulsion et le débit descendant sont quasiment contants.
Les conditions de stabilité se manifestent également au niveau du rotamètre : alors qu’avec les
particules de 200 µm de diamètre, le flotteur subissait des oscillations instantannées de 0 à 60
L/h dès que le solide remplissait la colonne, désormais, l’amplitude de pulsation du flotteur dans
le rotamètre n’est plus que de 20 L/h au maximum.
Déroulement détaillé d’une expérience
Un exemple des pressions relevées est présenté sur la figure III.59. Sur toute la durée de
l’expérience, la pression maximale évolue de 0,6 à 1 bar en moins d’une heure, et elle se maintient
ensuite pendant plus de 3 h. Les pics d’impulsion suivent la tendance des pics de pulsation. Leur
intensité est beaucoup moins grande qu’au cours des expériences en présence des fines particules
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Instable 63-59 95 NON
Formation d’un lit
dans presque tous les



















entre 15 et 35
L/h
Très stable 30-32 34 OUI Assez bon mélange
PS 906 Très stable Assez
stable
Très stable 32 36 OUI Bon mélange
Tab. III.15 – Evolutions caractéristiques constatées avec le polystyrène de 900 µm de diamètre
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(2) : PS901 - m˙S,alim= 0,3 kg/h, (×) : PS906 - m˙S,alim= 1,26 kg/h,
(◦) : PS905 - m˙S,alim= 1,18 kg/h, (•) : PS902 - m˙S,alim= 1,4 kg/h,
(+) : PS904 - m˙S,alim= 2,7 kg/h, (4) : PS903 - m˙S,alim= 3,2 kg/h,
( ) : PS905 - Solide entrant - m˙S,alim=1,18 kg/h.
Fig. III.58 – Masse de solide récupérée à chaque impulsion au cours du temps
puisqu’elle ne dépasse pas 2 bars.
Le zoom sur 4 cycles d’impulsions et de pulsations, en figure III.59-a, démontre que la pression
est également rigoureusement constante entre deux impulsions. Il n’y a pas de sédimentation.
Il s’avère donc que le polystyrène de diamètre 900 µm est beaucoup plus facile à mettre en
oeuvre dans le pilote que le polystyrène de diamètre 200 µm. Le colmatage est préjudiciable à la
réussite des objectifs, vu qu’il compromet l’intensité de l’agitation. Ce facteur semble prépondé-
rant par rapport à l’influence de la taille ou de la densité des particules transportées.
III.3.4 Ségrégation granulométrique
Un essai de fonctionnement a été réalisé avec un mélange équimassique des deux classes de
particules de polystyrène. Cet essai a d’abord pour intérêt de vérifier si la dispersion granulomé-
trique est réduite même si le solide n’est pas correctement agité à cause du colmatage. Ensuite,
il s’agit d’observer si la présence de grosses particules prévient le colmatage par une action mé-
canique de frottement sur les toiles, ou bien, si, au contraire, la présence de fines perturbe les
équilibres de la colonne.
Les conditions suivantes ont été fixées afin de tester le comportement d’une population bi-
modale de polystyrène :
A = 1,9 cm f = 1,1 Hz Af =2,1 cm/s Tbras = 100 s Timp = 4,4 s
Vimp
Vcomp
= 1 m˙S,alim = 1 kg/h QL,alim = 30 L/h Qimp = 700 L/h
Au bout de 30 minutes, la pulsation est nettement diminuée. C’est le premier signe du col-
matage des toiles. Les autres symptômes ne tardent pas à se manifester : le volume d’impulsion
diminue, comme l’illustre la figure III.60 ; le débit de sortie liquide a également tendance à se ré-
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(a) Sur toute la durée de l’expérience (b) Sur 4 cycles
( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. III.59 – Suivi des pressions minimales et maximales - PS906
duire. Au bout d’une heure et demi, la vanne de régulation est réglée de manière à rétablir le flux
liquide initialement fixé à un débit de 30 L/h. Cette perturbation du système est d’ailleurs visible
dans le suivi de pression représenté en figure III.62. L’augmentation du débit liquide descendant
entraîne effectivement une brusque diminution de la pression. On relève également beaucoup de
pertes de solide par la déverse en haut du pilote entre deux impulsions, à cause de la diminution
de QL,sortie. Surtout, durant la première moitié de l’expérience, il y a eu jusqu’à 7,5 g de solide
récupéré. Après la rectification de la vanne de sortie, on compte au maximum 3 g de solide
perdu. Cette perte ne compense cependant pas la différence entre la masse de solide entrant et
sortant, soit plus de 10 g d’écart (voir figure III.60). La colonne est donc manifestement toujours
en train de se remplir, au bout de 3 h d’expérience et alors que la sortie du solide a atteint
un régime permanent. Il est évident que la régulation de QL,sortie a précipité la dégradation de
la stabilité du régime hydrodynamique. Le suivi de la pression durant la deuxième moitié de
l’expérience montre une lente diminution correspondant à la formation progressive des lits dans
les compartiments. Les pics de pression dus à l’impulsion, non visibles sur le graphe, montent
à 6 bars. Enfin, la figure III.63 présente la lente diminution de la pression durant la pulsation,
seulement interrompue par l’impulsion suivante. Tous ces paramètres concordent à démontrer
que la colonne était en cours d’engorgement, ce qui a été effectivement constaté lorsque la manip
fut interrompue : l’arrêt de la pulsation laissait paraître un lit de quelques centimètres de haut,
à plusieurs étages.
Même s’il a été démontré que la présence des fines rend difficile l’établissement des équilibres
dans la colonne, il est intéressant de constater les effets sur la ségragétion granulométrique. Sur
la figure III.61, on remarque que le pourcentage des grosses particules est proche de 50 %, ce qui
signifie que le transport des particules est homogène. Puis, lorsque le débit liquide descendant
augmente, que les conditions de dégradent, le pourcentage des grosses particules diminue. La pul-
sation et le débit d’impulsion sont trop faibles, le contre-courant trop fort, pour que les particules
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(•) : Vimp, (×) : Masse de solide sec évacuée à
chaque impulsion, ( ) : Masse de solide sec entrant
dans la colonne entre deux impulsions
Fig. III.60 – Suivi de la masse de solide éva-
cuée et du volume d’impulsion
Fig. III.61 – Pourcentage des particules de
900 µm de diamètre récupérées lors des im-
pulsions
Fig. III.62 – Suivi des pressions maxi-
males
( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. III.63 – Pressions maximales et mi-
nimales sur 4 cycles
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de plus de 900 µm soient entraînées de la même manière que les fines. Ce sont donc particulère-
ment les grosses particules qui s’accumulent dans la colonne. Ces constatations démontrent, tout
de même, que, conformément aux résultats des DTS solide, l’intensité de pulsation préconisée
assure bien, au début, le transport homogène des particules dans la colonne. L’auto-réduction
subie de la pulsation dégrade ensuite la qualité de la suspension. Si le colmatage est évité et que la
pulsation est suffisante, le transport du solide sera bien contrôlé et la dispersion granulométrique
réduite, voire insignifiante.
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III.4 Validation du concept sur le pilote
Les tableaux III.16 et III.17 listent le détail des objectifs fixés initialement lors de l’élaboration
du nouveau concept de colonne et évalue leur validation.
Critères à atteindre Etudié Evaluation du critère (/5)
Mise en suspension du solide
Puissance du pulseur : suffisante pour X 1-5
atteindre une amplitude de 2-3 cm selon les pertes de charge
dans la colonne
ou la fréquence de pulsation
Pas de sédimentation du solide X 1-5
Bon brassage du solide
au sein du compartiment X 1-5
Transport du solide
Ouverture et fermeture du clapet non
gênées par le solide X 5
Ouverture et fermeture instantanées
des clapets lors de l’impulsion X 5
Ouverture suffisante pour une bonne
circulation du solide lors de l’impulsion X 3
Débit d’impulsion suffisant pour
transport du solide d’un étage à l’autre X 5
Pas de volume mort X 4 (à condition d’un débit
d’impulsion suffisant)
Pas de parcours préférentiel X 4 (à condition d’un débit
d’impulsion suffisant)
Evacuation du solide en haut de
colonne X 5
Tab. III.16 – Validation du nouveau concept de colonne pulsée sur le pilote (1)
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Critères à atteindre Etudié Evaluation du critère (/5)
Séparation des phases solide et liquide
Filtration adaptée au solide X 5
Pas de colmatage X 1
Pertes de charge raisonnables de manière
à permettre le passage du liquide X 2-5
selon le colmatage
Etanchéité entre la toile et la paroi X 5
Pas d’évacuation de particules solide
par la sortie liquide X 5
Découplage transport et brassage
Clapet fermé entre deux impulsions,
non soulevé sous l’effet de la pulsation X 5
Etanchéité du clapet
Contre-courant vérifié X 2-5
selon le colmatage
Réduction dispersion granulométrique
Transport homogène du solide X 5
Capacité de traitement
Rétention solide à l’alimentation : X 30%
Rétention maximale de fonctionnement : X 3,4%
Gestion des périphériques
Pas de refoulement du liquide de la colonne
dans la pompe d’alimentation solide X 5
Pas d’évacuation de l’alimentation liquide
par la déverse solide en haut de colonne X 2-5
selon le colmatage
Gamme d’application du solide
Ecarts de densité minimal et maximal entre
les particules qui peuvent être traitées 0 < < 0,4
et la phase liquide
Tailles minimale et maximale des particules
qui peuvent être traitées 100 < < 1000 µm
Tab. III.17 – Validation du nouveau concept de colonne pulsée sur le pilote (2)
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Conclusions
En résumé,
Les avantages du pilote sont les suivants :
? De fortes vitesses de pulsation peuvent être générées
? Le pilote permet de contrôler le temps de séjour moyen du solide
? Il réduit mieux la dispersion granulométrique que la maquette froide
? Il sépare complètement le brassage et le transport, contrairement à la maquette froide
? Il permet de traiter des particules de polystyrène de 900 µm de diamètre, en atteignant
des rétentions de 3,4%
Les inconvénients suivants ont été rencontrés :
? la géométrie pourrait être optimisée afin de réduire la dispersion axiale
? L’amplitude de la pulsation se réduit quand la fréquence ou les pertes de charge dans la
colonne augmentent
? L’alternance du sens d’écoulement du liquide et une pulsation intense entraînent une
forte dispersion du liquide, malvenue en cas d’échange à contre-courant
? Les rétentions atteintes ne sont pas aussi élevées qu’attendu, faute d’une pulsation assez
intense
? Le colmatage des toiles devient rapidement source de très fortes pertes de charge au sein
de la colonne
Le pilote a démontré définitivement, au travers de DTS sur des populations bimodales, l’ap-
titude de la nouvelle technologie à contrôler le transport du solide. Par un réglage approprié des
conditions opératoires, le temps de séjour moyen du solide est en effet très proche de la valeur
calculée en fonction du temps de brassage. La gamme des temps de brassage étant assez large, le
solide peut ainsi être maintenu dans la colonne pendant la durée nécessaire à l’opération visée.
Le pilote permet également de séparer totalement les étapes de brassage et de transport, ce qui
n’avait pas été obtenu avec la maquette froide. La nouvelle colonne pulsée est donc capable de
réduire très nettement l’influence de la taille ou de la densité des particules. Pour la garantie de
ces propriétés, la pulsation et le débit d’impulsion sont les paramètres-clés.
Les DTS sur le polystyrène bimodal ont finalement permis d’aboutir à un protocole de réglage
des conditions opératoires. Cette méthode a ensuite été appliquée à un fonctionnement continu en
présence de polystyrène. Des rétentions de plus en plus élevées ont été testées afin de déterminer
la capacité de traitement du pilote. Il en ressort qu’une pulsation intense est la condition sine qua
non pour atteindre le régime permanent. En effet, si la pulsation ne prévient pas la sédimentation
des particules, le fonctionnement du pilote devient instable et conduit souvent à un engorgement.
Mais, il a été constaté que l’appareil construit au LGC voyait son amplitude de pulsation
diminuer lorsque les pertes de charge augmentaient dans la colonne. Les deux sources essentielles
d’accroissement des pertes de charge proviennent de l’arrivée du solide et du colmatage des
toiles. C’est ce dernier phénomène qui entraîne des difficultés à transporter le polystyrène de
200 µm de diamètre. Au final, la rétention maximale que l’on peut atteindre dépend du solide
introduit : le PS900 permet de fonctionner avec une concentration de 3,3 % contre 2 % pour le
PS200. L’intensité de la pulsation ayant été moins affectée par l’introduction du PS900 en plus
fortes concentrations, les particules ont pû être maintenues dans un état d’agitation suffisant. Les
recommandations déduites des DTS d’une pulsation intense sont donc plus que jamais justifiées.
La résolution des inconvénients techniques constatés devrait permettre d’atteindre de plus fortes
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rétentions (de l’ordre de 10 à 20 %), et de plus fortes capacités de traitement. Au final, le
pilote est confronté au même problème que la maquette froide : la gamme de fonctionnement et
les applications à des systèmes solide/liquide sont restreints. Mais, tandis qu’avec la maquette
froide, la nature même du système de clapet était remise en cause, sur le pilote, la technologie a
seulement été limitée par le manque de performance du montage.
Enfin, les DTS liquide ont mis en évidence le fort mélange subi par la phase liquide et la
perte de solvant frais à cause des impulsions. Une pulsation intense, indispensable à un transport
homogène des particules, a en revanche des effets défavorables à un écoulement piston de la
phase liquide. Le réglage des paramètres résultera donc d’un compromis. L’étude du transfert
de matière au chapitre suivant devra nous indiquer dans quelle mesure l’efficacité de l’échange
dans la colonne est affectée par cette pulsation intense. Par ailleurs, afin de minimiser les pertes
de solvant frais, il sera judicieux, sur l’installation industrielle, de recycler à l’alimentation en
solvant frais, la solution liquide évacuée avec le solide.
Le chapitre IV sera entièrement consacré à la validation finale du pilote en termes d’opéra-
tion unitaire et à son intérêt industriel. Les problématiques du colmatage et de la capacité de




Perspectives de la technologie
Les essais de fonctionnement du pilote sur du polystyrène en poudre ont démontré la fai-
sabilité du transport contrôlé, prolongé et en continu de particules présentant une dispersion
granulométrique. Certaines difficultés ont cependant été mises en évidence. Elles concernent
essentiellement l’occurence du colmatage des toiles et le fort mélange induit par la pulsation,
indispensable à la garantie d’une suspension homogène du solide, mais préjudiciable à l’aspect
piston de l’écoulement liquide.
Au cours de ce chapitre, la mise en oeuvre d’un cas d’étude réel, avec l’exemple de l’acide
adipique, va permettre d’évaluer l’efficacité du contacteur. Il sera ensuite intéressant d’analyser
l’origine des problèmes rencontrés avec le polystyrène ou l’acide adipique. Il s’agira notamment
de déterminer si ces défauts sont spécifiques à notre pilote ou inhérents à la technologie, en
vue de perspectives d’améliorations sur une version ultérieure de l’appareil. Les questions de
la capacité de traitement envisageable et de l’extrapolation seront également discutées. Dans
le cadre de la validation finale de la technologie, une méthodologie de dimensionnement de la
nouvelle colonne est ensuite proposée. Grâce à cette méthode, les performances d’un appareil
affranchi des problèmes rencontrés jusqu’à présent seront évaluées au travers de différents cas
d’études théoriques. Ces résultats espérés seront comparés aux caractéristiques de la colonne
pulsée classique. La comparaison ne sera pas favorable à la nouvelle technologie dans tous les
cas : il s’agira de cibler les opérations unitaires ou cas de transferts les plus appropriés et de
positionner la technologie par rapport aux contacteurs présents sur le marché.
IV.1 Application à un cas d’étude : l’acide adipique - Etude pré-
liminaire
Le lavage de l’acide adipique est le cas d’étude choisi pour amorcer l’application du pilote
à un cas industriel. L’acide adipique ou acide hexanedioïque est un diacide de formule brute
C6H10O4. La notation AA sera employée par la suite pour désigner l’acide adipique.
IV.1.1 Production et utilisation de l’acide adipique
L’acide adipique résulte de la réaction de l’acide nitrique sur l’olone (mélange de cyclohexa-
nol et de cyclohexanone) préalablement obtenu par oxydation du cyclohexane. Il est obtenu sous
forme de gros cristaux (∼ 500-600 µm) immergés dans une liqueur-mère très riche en impure-
tés. Les cristaux produits subissent ensuite une série de lavages, recristallisations et séparations
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liquide/solide afin d’améliorer leur pureté. Après séchage, l’acide adipique est sous forme d’une
poudre blanche dans laquelle peuvent subsister des inclusions de liqueur mère.
Quand l’acide adipique est sous forme de poussière sèche, il est sujet aux risques d’explosion.
Ce produit est irritant lors de contacts avec les membranes muqueuses. Il doit être stocké dans
des containers résistants à la corrosion, éloigné des alcalins et des produits très oxydants.
L’acide adipique est utilisé dans la chimie de spécialités comme un intermédiaire dans la
production de nylon 6,6. En effet, lorsqu’il réagit avec l’hexaméthylènediamine, le monomère du
nylon 6,6 se forme. Les cristaux doivent présenter une pureté chimique élevée afin de ne pas
affecter les qualités mécaniques du fil nylon obtenu en aval par polymérisation.
La technologie développée au LGC pourrait s’insérer dans la chaîne de lavage de l’acide
adipique en remplacant une, voire deux opérations unitaires, selon le niveau d’efficacité atteint.
Pour des questions de simplicité de manipulation et tout en respectant les conditions de
sécurité liées à la manutention d’un acide sec, notre matière première sera de l’acide adipique
sec et quasiment pur, prélevé après le séchage en fin de chaîne de lavage. Lorsque le solide est
sec, il ne peut pas être directement remis en suspension, en raison de son caractère hydrophobe.
Pour cela, il faut donc soit recristalliser le produit, soit ajouter un tensioactif en faible quantité
de manière à ne pas modifier les propriétés physico-chimiques de la solution aqueuse. C’est cette
dernière solution qui a été choisie, en optant pour le tensioactif déjà employé avec le polystyrène.
Ensuite, afin de reconstituer le liquide interstitiel impur, nous ajoutons quelques millilitres d’acide
nitrique à 70 % dans un litre de mélange solide/liquide, quelques heures avant l’expérience. Etant
donnée que le solide utilisé contient peu d’inclusions, on peut considérer l’absence de phénomène
d’équilibre à l’interface.
IV.1.2 Propriétés physico-chimiques de l’acide adipique
Propriétés du solide
? Propriétés physiques
Sont présentées ci-dessous certaines propriétés physiques relatives à l’acide adipique sous
forme de cristaux, extraites du Handbook of chemistry and physics et du Kirk Othmer [78],[79] :
Masse molaire : MAA = 146, 14.10−3 kg/mol
Masse volumique apparente : ρAA=1360 kg/m3 à 25◦C
Température de fusion : Tfusion = 153◦C
Température de vaporisation : Tvap. = 337, 5◦C, avec P=1,013.105 Pa.
Point éclair : Tpe = 196◦C (coupe fermée), Tpe = 210◦C (coupe ouverte)
Température d’auto-inflammation : Tauto−inf. = 420◦C
Température d’auto-inflammation d’un nuage de poussière : Tauto−inf.(poussieres) = 550◦C
? Morphologie et distribution granulométrique
Les recristallisations successives en solution aqueuse conduisent généralement à des morpho-
logies diverses résultant de l’agglomération et de l’attrition de plaquettes hexagonales allongées.
Le solide final, obtenu après séchage, présente une forte polydispersité granulométrique.
Pour observer sa morphologie, des photographies ont été effectuées au MEB (Microscope
Electronique à Balayage) et sont présentées en figures IV.1 et IV.2 :
La population observée possède une quantité non négligeable de particules en-dessous de 50
µm de diamètre. Alors qu’on retrouve la forme hexagonale évoquée plus haut, les plus petites
particules sont de formes très variées, avec des arêtes saillantes.
La granulométrie de l’acide mis en oeuvre dans la colonne a été déterminée à l’aide d’un
granulomètre laser MALVERN Instruments System 2600c. L’échantillon mesuré est une fraction
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Fig. IV.1 – Photographie d’un échantillon
d’acide adipique grossi 28 fois
Fig. IV.2 – Photographie d’un cristal d’acide
adipique grossi 80 fois
de solide humide, récupéré et remis en suspension dans une solution d’acide adipique saturée.
Un système de mise en circulation a été installé et relié à la cellule de mesure du granulomètre.
Il est composé d’un entonnoir dans lequel on introduit l’échantillon à mesurer, et d’une pompe
péristaltique qui évite la brisure des cristaux. Pour effectuer une mesure, on remplit le système
de mise en circulation avec une solution d’acide adipique saturée. Après l’alignement laser et la
mesure du bruit de fond, le solide est introduit dans le circuit. Quand le niveau de concentration
est suffisant, la mesure est effectuée. Le débit est réglé assez fort de manière à prévenir la
formation d’agglomérats sans, toutefois, briser les particules.
La figure IV.3 nous présente la distributions de taille des particules du produit humide.
Fig. IV.3 – Distribution de tailles de l’acide adipique traité
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CV = 69%
Taux de fines < 100 µm = 8,9 %
où Dx% est la taille des particules en dessous de laquelle x% sont compris, et CV traduit





Etant donné les caractéristiques de la toile de filtration choisie (95 µm), il faudra s’attendre
à ce qu’une faible proportion de cristaux traverse les plateaux.
Quelques propriétés de la solution aqueuse
? Solubilité de l’acide adipique dans l’eau
L’acide adipique est soluble dans l’eau. Le solvant de lavage des cristaux étant précisément
l’eau, il faut s’assurer que celui-ci est bien saturé afin que les cristaux ne se dissolvent pas. La
connaissance de la solubilité de l’acide adipique dans l’eau est donc indispensable à notre étude.
La solubilité d’un soluté, en l’occurence l’acide adipique, notée [AA]∗, dans un solvant est
la concentration maximale de ce soluté que l’on peut obtenir dans la solution par dissolution à
une température T donnée. Cette concentration maximale sera ici exprimée en mol/L ou en g
de soluté/g d’eau.
Le graphe IV.4 donne la solubilité de l’acide adipique dans l’eau pour différentes sources :
– celle obtenue par Davies et Griffiths [78] ;
– celle obtenue au laboratoire en dissolvant l’acide adipique dans de l’eau de ville.
Cette dernière solubilité a été mesurée parce que c’est précisément l’eau de ville qui est employée
au cours des diverses expériences de lavage. Il est bien vérifié dans le graphe de la figure IV.4
que nos résultats expérimentaux correspondent aux données de la littérature. La variation de
la solubilité n’a été représentée qu’entre 20 et 35◦C, ce qui couvre largement la gamme des
températures atteintes au cours de nos essais. Sur cette gamme restreinte, la variation est linéaire.
Nous proposons la relation suivante :
[AA]∗ = 0, 0088.T (◦C)− 0, 0488
Il est à prévoir que l’acide nitrique aura une influence sur la solubilité de l’acide adipique, en
faisant varier le pH. Toutefois, la littérature nous indique que l’acide nitrique n’a pas d’influence
aux faibles concentrations. Lorsque le titre en acide nitrique augmente, la solubilité de l’acide
adipique diminue et ce jusqu’à des valeurs de 40 % en acide nitrique dans le solvant. Au-delà de
40 % (jusqu’à 60 %), la solubilité remonte. Etant donné que les concentrations en acide nitrique
resteront faibles (<1%) dans nos expériences, nous négligerons l’influence de l’acide nitrique sur
la solubilité.
? Densité et viscosité des solutions d’acide adipique
Nalivaiko et al. ont proposé la relation suivante permettant d’évaluer la masse volumique ρ
d’une solution d’acide adipique dans l’eau de concentration massique ωAA à la température T :
ρ = ρeau + (2375.10−4 − 1, 153.10−4.T ).ωAA100 (IV.2)
avec ωAA, la concentration de la solution en g d’acide adipique pour 100 g d’eau ;
T , la température en ◦C ;
ρeau, la masse volumique de l’eau à T ◦C en kg/L.
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(◦) : solubilité obtenue par Davies et Griffiths,
(×) : solubilité dans l’eau de ville, vérifiée au LGC.
Fig. IV.4 – Solubilité de l’acide adipique dans l’eau
Pour des solutions saturées à 20 ◦C, par exemple, la concentration massique est de 1,3 g
d’acide adipique pour 100 g d’eau. Il en résulte une masse volumique de 1,0013 kg/L. L’écart
de densité avec l’eau est inférieur à 0,5 %. Etant donné que les températures autour desquelles
nous opérons se situent toujours à température ambiante, soit entre 20 et 30 ◦C, la densité de la
solution saturée d’acide adipique sera assimilée à celle de l’eau.
Enfin, de la même manière que précedemment, Nalivaiko et al. ont proposé la relation suivante
relativement à la viscosité µ de la solution d’acide adipique en cp :
µ = µeau + (224.10−4 − 1, 783.10−4.T ).ωAA100 (IV.3)
avec µeau, la viscosité de l’eau à T ◦C en cp.
La viscosité d’une solution aqueuse d’acide adipique à 20◦C contenant 1,3 g d’acide pour
100 g d’eau est alors de 1,0022 cp, contre 1,002 cp pour l’eau. La viscosité de l’eau et de l’acide
adipique sont donc également assimilées.
IV.1.3 Méthodes de suivi de la concentration en acides
Points de mesure sur la colonne
L’acide adipique contenant de fortes concentrations en acide nitrique est introduit en bas
de colonne en (1). Les cristaux lavés et leur jus-mère sont évacués en haut de colonne en (2).
Par ailleurs, le liquide de lavage (4) constitué uniquement d’eau saturée en acide adipique est
introduit sous l’étage de déverse solide tandis que le solvant usagé et riche en acide nitrique est
soutiré en fond de colonne (3). Le liquide d’impulsion est injecté en bas de colonne (5) et possède
la même composition que le solvant frais.
Au cours de chaque expérience de lavage, la concentration en acide nitrique est suivi par
conductivité et titrage acido-basique aux points (2) et (3).
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Fig. IV.5 – Bilan des flux liquide entrants et sortants de la colonne
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Suivi de la conductivité
Au point (2), la conductivité est mesurée sur certains échantillons de solution recueillie lors
des impulsions, préalablement filtrés.
Le suivi de la conductivité du solvant usagé se fait en ligne, grâce à la sonde toroïdale installée
sur la sortie liquide au point (3), et en post-traitement sur quelques échantillons prélevés à l’aide
d’un conductimètre de paillasse.
? Conductivité de l’acide adipique
Une solution d’acide adipique contient des ions qui permettent la conduction du courant
électrique. C’est un électrolyte faible dans la mesure où il n’est pas totalement dissocié. La
conductivité κ de telles solutions n’est donc pas proportionnelle à la concentration du soluté pour
des solutions non diluées. La conductivité κ peut sinon s’exprimer en fonction des concentrations
molaires des espèces ioniques, [X], et des conductivités ioniques, λX (S.m2.mol−1) : κ =
∑
[X].λX .
Mais, la détermination de la concentration de chaque ion en solution étant complexe et vue la
présence de suspensions qui viendront perturber la conductivité, il est procédé, plus simplement,
à la détermination expérimentale d’un abaque représentant la conductivité en fonction de la
concentration et de la température. La concentration inconnue d’une solution d’acide adipique
est ainsi obtenue par interpolation des graphes portés sur l’abaque.
(4) : T= 20, 2◦C, (•) : T= 25, 6◦C, (◦) : T= 28◦C, (×) : T=32, 4◦C.
Fig. IV.6 – Variation de la conductivité de la solution d’acide adipique en fonction de sa concen-
tration pour différentes températures
La mesure de la conductivité de solutions d’acide adipique a donc été réalisée dans de l’eau
de ville, à l’aide d’une sonde toroïdale. Cette sonde reposant sur le principe de mesure inductif
a permis d’obtenir de manière fiable la conductivité de solutions comportant des suspensions.
La figure IV.6 illustre bien la forte sensibilité de la conductivité à la variation de la tempéra-
ture ou de la concentration. On remarque que la conductivité augmente fortement en fonction
de la concentration lorsque la solubilité n’a pas été atteinte. Ceci est dû à l’augmentation de
la concentration en ions dans la solution. Par contre, au-delà de la solubilité, la conductivité
diminue linéairement en fonction de la concentration. En effet, l’existence de cristaux d’acide
adipique dans la solution perturbe la mesure conductimétrique dans la mesure où ils déforment
les lignes de courant. L’abscisse de l’optimum d’une courbe à température donnée correspond à
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la solubilité à cette température. Ensuite, quand la température augmente, on assiste également
à un accroissement de la conductivité.
Au cours de nos expériences de lavage, nous considérerons que la solution est saturée et que
la température est constante.
? Conductivité de l’acide nitrique
La conductivité de l’acide nitrique a été mesurée pour différentes concentrations (comprises
entre 10−4 et 10−1 mol/L) et différentes températures (comprises entre 19 et 32◦C). A une tem-
pérature donnée, l’évolution en fonction de la concentration est parfaitement linéaire puisque
l’acide nitrique est un acide fort. De même, à concentration fixée, la conductivité varie linéaire-
ment en fonction de la température. La relation liant la conductivité à la température et à la
concentration est de la forme suivante : κHNO3 = (β1T (◦C) + β2).[HNO3]. Mais, étant donnée
la vaste gamme de concentrations testées, β1 et β2 sont associées à un ordre de grandeur de la
concentration, pour plus de précision :
κHNO3 = (5968.T (
◦C) + 303310).[HNO3], [HNO3] ∼ 10−4 mol/L
κHNO3 = (6000.T (
◦C) + 273000).[HNO3], [HNO3] ∼ 10−3 mol/L
κHNO3 = (5836.T (
◦C) + 261910).[HNO3], [HNO3] ∼ 10−2 mol/L
κHNO3 = (5243.T (
◦C) + 239450).[HNO3], [HNO3] ∼ 10−1 mol/L
La figure IV.7 représente l’évolution de la conductivité de l’acide nitrique en fonction de sa
concentration et pour plusieurs températures.
(◦) : T= 30◦C, (•) : T= 25◦C, (×) : T= 19◦C.
Fig. IV.7 – Variation de la conductivité de l’acide nitrique en fonction de sa concentration
Lors des expériences de lavage mettant en jeu des mélanges d’acide nitrique et d’acide adi-
pique dissous, la concentration de chaque espèce sera déterminée soit, grâce à la mesure de la
conductivité, soit par dosage acido-basique.
La conductivité d’un mélange (AA+ HNO3) est la somme des conductivités de chaque espèce :
κAA+HNO3 = κAA + κHNO3 .
Lors des tests de lavage, la solution est supposée saturée et la température constante. κAA étant
connu, la concentration en acide nitrique est ainsi déduite de la conductivité du mélange.
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Dosage des acides par titration à la soude
Afin de vérifier la concentration en acide nitrique, les échantillons recueillis aux points (2)
et (3) sont également analysés par titration à la soude 0,1 N. Ce dosage offre l’avantage de
connaître les concentrations séparées en acide nitrique et en acide adipique, ce qui n’est pas le
cas par simple mesure de la conductivité du mélange.
L’acidité de l’acide nitrique est forte tandis que les deux acidités de l’acide adipique sont
faibles.
L’acide adipique est un diacide faible que nous noterons RH2. Il se dissocie en deux espèces :
l’ion adipate R2− et l’ion RH−. pk1 et pk2 sont les constantes de dissociation de l’acide dans
l’eau. Les valeurs suivantes sont trouvées dans la littérature [79] :
A T= 25◦C,
RH2 ⇀↽ RH− + H+ ; pk1=4,43
RH− ⇀↽ R2− + H+ ; pk2=5,41
Les pk varient avec la température.
Les solutions d’acide adipique contiennent donc les 3 espèces en équilibre électrique et thermody-
namique, la concentration en acide adipique total [AA]=[R2−]+[RH−]+[RH2] restant inférieure
ou égale à la concentration à saturation, [AA]∗.
Dans le cas du dosage d’un volume Vsol. d’un échantillon par de la soude de concentration
[OH−] et de volume versé VOH− , on peut définir trois équivalences :
– la première équivalence correspond à la neutralisation de la totalité de HNO3 par les ions
OH− versés ; [HNO3].Vsol.=[OH−].VOH−,eq1
– la seconde équivalence intervient quand la première acidité de l’acide adipique a réagi avec
la soude ; ([RH2]+[HNO3]).Vsol.=[OH−].VOH−,eq2
– enfin, ce sont les ions RH− qui réagissent en dernier ; l’équivalence survient lorsque TOUS
les acides ont été neutralisés ; ([RH2]+[HNO3]+[RH−]).Vsol.=[OH−].VOH−,eq3
La courbe pH=f(VOH−) voit quasiment un seul saut de pH : celui relatif à la seconde acidité
de l’adipique. Cela est du au fait que :
– d’une part, les pk de l’acide adipique sont proches ; un seul saut de pH serait en effet
observé dans le cas du dosage de l’acide adipique seul.
– d’autre part, les pk de l’acide adipique sont assez faibles (le pH après neutralisation de
l’acide nitrique ne dépasse pas 3).
– enfin, le rapport des concentrations entre l’acide nitrique et l’acide adipique est très faible
(ratio ≈1/100), ce qui rend le saut de pH relatif à l’acide nitrique encore plus doux.
Il faut noter que la pente du saut de pH relatif à l’acide nitrique était si faible qu’il était diffi-
cile, sur certains échantillons, de détecter le point d’équivalence et d’en déduire la concentration.
Cette méthode est donc plutôt utilisée en complément de la méthode par mesure de conductivité
du mélange.
IV.1.4 Tests préliminaires de lavage en batch
Des essais préliminaires de lavage ont été effectués pour connaître les cinétiques. Des sus-
pensions à différentes teneurs en acide nitrique ont été préparées : pour cela, 100 g de cristaux
d’acide adipique sont mélangés à 62 g de solutions d’acide nitrique 70% massique, successivement
diluées 20, 50 et 100 fois. Après quelques heures d’imprégnation, cette "bouillie" est diluée dans
200 mL d’eau saturée en acide adipique. Et la conductivité de la solution est suivie. Le relevé de
mesures de ces 3 essais est représenté en figure IV.8.
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( ) : [HNO3]initial=0,154 mol/L, ( ) : [HNO3]initial=0,308 mol/L,
( ) : [HNO3]initial=0,770 mol/L.
Fig. IV.8 – Variation de la conductivité lors du lavage en batch de suspensions d’acide adipique
à différentes teneurs en acide nitrique, T=21◦C
Il peut être observé que l’augmentation de la conductivité due à la diffusion de l’acide nitrique
dans la solution est quasiment instantanée. Le régime permanent est atteint en moins d’1 minute
(environ 30 s), quelle que soit la concentration. La conductivité est contrôlée au bout d’une heure
environ et apparaît inchangée. On observe un très léger écart entre la valeur expérimentale et
la valeur théorique attendue en considérant que tout l’acide nitrique injecté est relargué dans le









0,154 2,81.10−2 2,68.10−2 4,8
0,308 5,63.10−2 5,64.10−2 -0,1
0,77 1,41.10−1 1,33.10−1 5,0
Ces tests préliminaires de lavage en "batch" nous montrent bien que le lavage de l’acide
adipique, tel que nous allons le mettre en place, s’apparente donc plutôt à une dilution du
liquide insterstitiel, sans phénomène d’équilibre à l’interface solide/liquide, ni de solubilité. Un
temps de séjour court est donc suffisant pour améliorer la pureté. En revanche, en fonction du
taux de solvant, vu le haut degré d’efficacité de lavage visée, ce genre d’application requiert un
nombre d’étages théorique élevé (>10).
IV.2 Traitement en continu de l’acide adipique
IV.2.1 Premières mises en oeuvre du cas d’étude sur le pilote
Des tests préliminaires ont d’abord été réalisés afin de choisir les paramètres de la pulsation.
L’intensité de la pulsation a été déterminée en évaluant qualitativement le comportement
des cristaux en fonction de l’amplitude et de la pulsation. Les résultats sont synthétisés dans
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le tableau IV.1. Il en ressort que l’acide adipique est d’ores et déjà plus difficile à mettre en
suspension que le polystyrène. La plus forte densité de l’acide adipique explique cette différence
de comportement. L’intensité maximale applicable avec ce pulseur permet un état de suspension
moyen des particules (Af/ut=0,5 pour les particules les plus grosses d’acide adipique, au lieu de
3,9 recommandé a priori). Nous nous contenterons dans l’immédiat de ce degré d’agitation.
PPPPPPPPA
f (Hz) 0 0,4 0,8 1,2
40 % ◦ - - -
60 % ◦ - - -
80 % ◦ - + +
100 % ◦ - + +
(◦) : Absence de pulsation, le solide est totalement sédimenté,
(−) : Existence de recirculations mais persistance du lit,
(+) : Intenses recirculations, mais concentration plus forte dans la partie inférieure du
compartiment
Tab. IV.1 – Comportement de l’acide adipique en fonction de la pulsation
Toute l’étude établie avec le polystyrène sur l’influence des paramètres opératoires n’est pas
reprise pour l’acide adipique. Simplement quelques DTS sont réalisées afin de vérifier les condi-
tions opératoires à fixer lors du fonctionnement en continu. Afin de compenser la densité de
l’acide adipique, le débit d’impulsion est augmenté. Les autres paramètres sont choisis identiques
aux paramètres optimaux obtenus avec le polystyrène. Un exemple de DTS relative aux cristaux
d’acide adipique est présenté en figure IV.9. Une courbe de DTS obtenue avec le polystyrène, et
réalisée dans des conditions opératoires assez proches, est également représentée sur ce graphe.
La sortie de l’acide adipique est beaucoup plus étalée et décalée par rapport au temps de séjour
moyen calculé.
Les premiers essais de transport continu de l’acide adipique ont ensuite été menés, en fixant
les paramètres opératoires suivants :
A = 1,8 cm f = 1,1 Hz Af =2,0 cm/s Tbras = 73 s Timp = 3,8 s
Vimp
Vcomp
= 1 QL,alim = 30 L/h Qimp = 800 L/h
Avant de le mettre en oeuvre dans la colonne, le solide sec est mis en suspension en préparant
des lots de 300 g d’acide solide avec 600 mL de solution saturée en acide et 0,3 mL d’un tensioactif.
Même pour de faibles valeurs de m˙S,alim (< 0,8 kg/h), il s’avère que le transport du solide
est impossible : le solide sédimente et forme des lits qui ne cessent de s’accroître. Les conditions
de pulsation, déjà défavorables à faible concentration, se dégradent lorsque la rétention solide
augmente.
L’acide adipique possède le double inconvénient d’un écart de densité par rapport à la phase
liquide et de la présence de fines qui colmatent les toiles, puis réduisent la pulsation. L’insuffisance
de pulsation qui en résulte conduit à l’absence de gamme de fonctionnement pour ce produit.
Seul un changement du mode de pulsation, de la géométrie des internes ou des pertes de charge
dans la colonne permettrait de résoudre ce problème.
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(◦) : Acide adipique - Qimp=920 L/h - Af=2 cm/s
(•) : PS900 - Qimp=710 L/h - Af=1,8 cm/s.
Fig. IV.9 – DTS sur l’acide adipique
Fig. IV.10 – 1 vanne
sur 2 ouverte
Une modification simple de la géométrie a permis d’aboutir au résultat
escompté : en ouvrant une vanne sur deux de manière permanente, les
pertes de charge sont réduites, mais surtout on observe un effet d’ac-
célération au travers de la vanne ouverte, lors de la phase de brassage.
Le solide est ainsi très fortement brassé dans chaque compartiment.
L’observation de ce phénomène nous permet de prédire que l’agitation
du solide pourra être nettement améliorée en changeant la géometrie
des compartiments. Dans la suite des expériences, nous emploierons
désormais cette configuration.
IV.2.2 Conditions opératoires atteintes avec la nouvelle géométrie
Le tableau IV.2 rassemble les conditions opératoires testées avec la
nouvelle géométrie.
Gamme de fonctionnement-Comportement généralement observé
Le tableau IV.3 présente l’ensemble des évolutions des paramètres-clés de fonctionnement.
Tout d’abord, l’expérience n◦aa1 a permis de se rendre compte que le volume balayé initiale-
ment prévu ne correspondait plus à des conditions idéales d’écoulement : l’agitation est visible-
ment suffisante pour agiter les particules dans UN compartiment entier, mais l’homogénéisation
ne se fait pas sur les DEUX compartiments consécutifs et désormais couplés. La phase d’impul-
sion est donc trop courte pour transporter le solide à l’étage supérieur, situé deux compartiments
plus hauts.
On procède donc pour le reste des expériences au balayage de deux volumes de compartiments.
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aa1 1,7 1,2 2 160 760 4 1,04 ? 1,4
aa2 1,7 1,2 2 160 690 8,4 1,89 ? 2
aa3 1,7 1,2 2 160 760 7,6 1,89 ? 2,8
aa4 1,7 1,2 2 160 830 6,9 1,89 ? 2,6
aa5 1,7 1,2 2 160 830 6,9 1,89 21 1,7
aa6 1,7 1,2 2 160 910 6,5 1,95 ? 1,6
aa7 1,7 1,2 2 160 800 ? 1,94 18< <26 1,24
aa8 1,7 1,2 2 160 810 7,3 1,94 18< <21 1,21
aa9 1,7 1,2 2 160 790 6,9 1,79 30< <42 1,1
Tab. IV.2 – Liste des conditions opératoires testées pour un traitement en continu de l’acide
adipique
Dans ces conditions, le déroulement général des expériences s’apparente à celui rencontré en
présence des particules de polystyrène de 200 µm de diamètre. De la même manière, effectivement,
la pression, le volume d’impulsion et le débit descendant liquide sont instables et ont tendance à
diminuer, d’autant plus rapidement que la rétention solide est élevée (tests n◦aa2 à aa6).
Le régime permanent a été atteint, de manière sûre, au cours des expériences n◦aa7 à aa9.
En pesant le solide contenu dans la colonne à la fin dest tests n◦aa7 et aa8, réalisées dans des
conditions presque identiques, on obtient respectivement 615 g et 590 g, alors que l’expérience
n◦aa7 s’achève après 93 impulsions et la n◦aa8 après 72 impulsions (soit environ 1h de décalage).
Ceci vérifie qu’il n’y avait plus d’accumulation de solide dans la colonne en régime permanent.
L’occurence d’un tel phénomène aurait signifié que la colonne était toujours en train de se
remplir alors que la masse de solide sortant était stabilisée, ce qui aurait conduit inévitablement
à l’engorgement.
Seul le test n◦aa9 a véritablement été effectué dans des conditions de contre-courant. Une
charge en solide sec de 1,1 kg/h, correspondant à une rétention de 4,2 % d’après la relation
Φ.Vcomp.ρS = QS,alim.Tbras, peut donc être supportée par la colonne.
Les graphes représentant la sortie du solide en fonction du temps se trouvent en figure IV.11.
Suivi de la pression
Il est intéressant de se focaliser sur l’évolution de la pression pendant le déroulement de
l’expérience n◦aa9.
Sur les figures IV.12-a et IV.12-b, les signes du colmatage et de l’augmentation des pertes de
charge apparaissent : les pics consécutifs à l’impulsion deviennent élevés, avoisinant les 4 bars. Il
s’en suit la sédimentation d’une partie du solide, visible notamment par la diminution des pics
entre deux impulsions.
Ces relevés de pression indiquent que la pulsation n’est encore pas optimale puisqu’une partie
au moins du solide n’est pas maintenue en suspension pendant toute la durée de la phase de
brassage. Cependant, l’expérience a été poursuivie assez longtemps pour démontrer que les lits
formés à chaque étage n’évoluent plus.
La figure IV.13 nous permet de revenir sur l’augmentation de pression observée systémati-
quement en début de manip. Ce phénomène a été observé aussi bien avec le polystyrène de 200
µm de diamètre, l’acide adipique que le polystyrène de 900 µm. On compte deux contributions
à cette hausse :
– premièrement, le solide entrant forme une masse supplémentaire à soulever, un obstacle à
franchir, et entraîne alors des pertes de charge supplémentaires analogues à celles qu’occa-
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Tab. IV.3 – Comportements caractéristiques obtenus avec l’acide adipique
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(•) : m˙S,alim=1,4 kg/h - aa1, (•) : m˙S,alim=1,1 kg/h - aa9,
(4) : m˙S,alim=1,21 kg/h - aa8, (◦) : m˙S,alim=1,6 kg/h - aa6,
(×) : m˙S,alim=2,6 kg/h - aa4, ( ) : m˙S,alim=1,1 kg/h - Solide entrant - aa9.
Fig. IV.11 – Masse de solide récupérée à chaque impulsion au cours du temps
sionnent un lit fluidisé.
– deuxièmement, les particules mises en mouvement sont plaquées contre la toile lorsque la
vitesse de la pulsation est maximale, et vont donc obstruer les mailles. La diminution de
l’ouverture des toiles provoque donc un accroissement supplémentaire des pertes de charge.
Le relevé de pression de la figure IV.13, correspondant à l’expérience n◦aa6, illustre bien la
phase de remplissage de la colonne : au début, la pression croît entre deux impulsions ; puis,
entre la 3eme et la 4eme impulsion, soit durant la première demi-heure de l’expérience, la pression
augmente tout de suite après une impulsion, puis diminue lorsque les particules retombent.
Cette transition correspond au moment où le solide parvient au sommet de la colonne. Néan-
moins, la colonne est toujours en cours de remplissage.
Enfin, la figure IV.14 met en évidence l’effet du contre-courant sur la pression en comparant
les pressions relevées au cours des expériences n◦aa5 et aa6. Ces expériences ont été réalisées
dans les mêmes conditions, mais la première avec un contre-courant et la seconde sans. Plusieurs
remarques peuvent être formulées :
– la pression est plus élevée lorsqu’il n’y a pas de contre-courant
– la pression passe par un maximum et se stabilise même lorsqu’il n’y a pas de contre-courant
– la pression chute après 1,6 h, ce qui correspond au passage d’un contre-courant de 20 L/h
à un débit de 30 L/h.
Au cours de l’expérience n◦aa6, non seulement le contre-courant était supprimé, mais la
pulsation ne pouvant pas dévier vers la sortie liquide, son amplitude dans la colonne était d’autant
plus importante. Les particules étaient donc plus fortement mises en suspension au cours de
l’expérience n◦aa6. Cela justifie le niveau de pression plus élevé dans ce cas.
Ensuite, plus le débit de contre-courant liquide est élevé, moins les particules sont mises en
suspension et plaquées contre la toile supérieure et plus la pression maximale diminue. L’analyse
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(a) Sur toute la durée de l’expérience (b) Sur 4 cycles
( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. IV.12 – Suivi des pressions minimales et maximales - aa9
du rôle exact des particules dans la variation des pertes de charge et de la pression sera effectuée
au paragraphe IV.3.1 afin d’envisager une solution adéquate pour résoudre ce problème.
Des tests de lavage ont été menés au cours des expériences n◦aa5 et aa9. Les conditions de
mesure et les résultats sont présentés dans le paragraphe suivant.
IV.2.3 Résultats du lavage en continu
Deux études de lavage en continu ont été réalisées en suivant la concentration en acide
nitrique en différents points de la colonne. Le déroulement de l’expérience et les conditions
hydrodynamiques ont déjà été détaillées précedemment. Il s’agit des expériences n◦aa5 et aa9.
Les expériences de lavage ont duré de 2h30 à près de 4h. Les résultats du test n◦aa9 sont
présentés en figure IV.15.
Les mesures par conductivité et par titration donnent des résultats identiques sur la sortie
liquide, plus riche en acide nitrique. Par contre, l’ordre de grandeur de [HNO3] est trop faible
en sortie solide pour que le point d’équivalence soit évalué correctement. L’acide nitrique est
tout de même très fortement conducteur, ce qui permet de le détecter même avec de si faibles
concentrations.
La teneur initiale en acide nitrique de la suspension alimentée dans la colonne est de 6.10−2
mol/L.
Au final, on observe que la concentration en soluté contenu dans le jus-mère environnant les
cristaux a été divisée par 60 entre l’entrée et la sortie de la colonne et la concentration en HNO3
est 5 fois plus élevée dans le solvant usé que dans la suspension traitée. Enfin, on remarque qu’une
durée d’environ 2h est nécessaire avant qu’un régime permanent ne soit atteint. La stabilité des
concentrations de sortie coïncide avec l’établissement du régime permanent du point de vue
hydrodynamique, ce qui est normal vue la quasi-instantanéité de l’équilibre observée lors des
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( ) : Pics de pression maximale
( ) : Minima de pression
Fig. IV.13 – Suivi des pressions minimales
et maximales au cours des premières minutes
de l’expérience n◦aa7
( ) : Sans contre-courant - aa6
( ) : QL,sortie= 20 L/h, puis 30 L/h - aa5
Fig. IV.14 – Comparaison des pics de sur-





Les mêmes tendances ont été observées au cours de l’expérience n◦aa5, mais la suspension
à laver ayant été moins chargée en acide nitrique initialement, les évolutions des concentrations
aux sorties sont moins exploitables.
L’étape suivante va désormais consister à estimer l’efficacité de la colonne, notamment en
déterminant le nombre d’étages théoriques équivalents.
IV.2.4 Evaluation de l’efficacité la colonne
Définitions préliminaires de l’efficacité
Deux notions d’efficacité sont introduites dans cette discussion. Il s’agit de l’efficacité de
lavage et de l’efficacité d’un compartiment de colonne.
L’efficacité de lavage correspond au rapport de la quantité de soluté extraite sur la quantité
de soluté initiale, (x0−xn)x0 .





où NET est le nombre d’étages théoriques correspondant au degré de pureté visé.
Notion d’étages de dilution - Prise en compte de l’impulsion
Le lavage tel qu’il est mis en place dans la colonne est une opération généralement réalisée en
post-traitement à la filtration. Il a pour objectif d’extraire des substances dissoutes dans le liquide
interstitiel contenu dans les pores du gâteau de filtration au moyen d’un liquide de lavage. Les
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( × ) : Concentration dans le liquide intersticiel lavé (point (2)),
( ◦ ) : Concentration dans le solvant usé (point (3)).
Fig. IV.15 – Evolution des concentrations en HNO3 au niveau des sorties solide et liquide en
fonction du temps
Li(n) : débit volumique de liquide interstitiel à l’étage n,
QL,cc(n) : débit volumique de liquide de lavage à l’étage n,
xn : taux de soluté dans le liquide interstitiel sortant de l’étage n,
yn : taux de soluté dans le liquide de lavage sortant de l’étage n.
Fig. IV.16 – Schéma d’un étage de dilution i
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mécanismes mis en jeu sont à la fois le déplacement direct et la diffusion. Il existe deux grandes
techniques de lavage des gâteaux :
– le lavage par dilution ou "repulpage", qui consiste à réaliser des opérations successives de
mise en suspension du solide dans le liquide de lavage, et de filtration de la pulpe lavée,
jusqu’à ce que le degré de pureté exigé soit atteint ;
– le lavage par déplacement, qui consiste à faire percoler la liqueur de lavage à travers le
gâteau. Le liquide de lavage déplace ainsi le liquide interstitiel en écoulement piston dans
le meilleur des cas.
De par la nature de la mise en contact des phases solide et liquide (phase solide dispersée),
le lavage dans la nouvelle colonne pulsée s’apparente à une opération de repulpage en continu.
L’établissement des bilans de matière pour une succession d’étages, ainsi que la détermination
du nombre d’étages théoriques de dilution sont effectués de manière analogue aux méthodes
employées en extraction solide-liquide continu, avec circulation des phases à contre-courant. Le
diagramme de la figure IV.16 représente les échanges entre les deux courants liquide (de lavage
et interstitiel). Notons que si le solide est complètement imbibé, les débits de chaque courant
peuvent être supposés identiques à chaque étage.
Dans notre cas, une adaptation des courants est nécessaire. En effet, un troisième courant
se superpose au liquide de lavage et au liquide interstitiel : le liquide d’impulsion, dédié au
transport de la suspension. Celui-ci est pris en compte de la manière suivante : il est considéré
que le liquide d’impulsion se substitue au liquide interstitiel et sort intégralement avec le solide
de l’étage d’alimentation de la suspension à traiter. Le débit de lavage sortant se voit donc
renforcé par le débit de liquide interstitiel entrant. La séparation des flux dans le compartiment
d’alimentation du solide est illustrée par le schéma de la figure IV.17.
En imaginant que le pilote développé est équivalent à 4 étages de dilution, les écoulements
se réalisent alors comme indiqué en figure IV.18. Certaines hypothèses sont avancées :
– la liqueur de lavage à l’étage 1 a une concentration en soluté supposée nulle ;
– le liquide d’impulsion a la même composition que le liquide de lavage et ne comporte donc
pas de soluté ;
– les compartiments sont parfaitement mélangés, ce qui implique l’égalité des compositions
des liquides à la sortie d’un compartiment.
Fig. IV.17 – Schéma de l’étage de d’alimen-
tation en liqueur-mère - Prise en compte de
l’impulsion
Fig. IV.18 – Opération de lavage à étages
multiples à contre-courant
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Les équations suivantes peuvent être écrites relativement aux flux :
– Li(1) = Li(2) = Li(3) = Li(4) = Limp
– QL,cc(0) = QL,cc(1) = QL,cc(2) = QL,cc(3) = QL,alim
– QL,cc(4) = QL,sortie = QL,alim + Li(0)




Le bilan massique global pour le soluté est donné par :
Li(0).x0 = Limp.x4 + (QL,alim + Li(0)).y4 (IV.5)
Nombre d’étages théoriques
La teneur en soluté dans le liquide interstitiel et dans le solvant enrichi en impuretés a été
calculée pour plusieurs étages de dilution (jusqu’à 5). Les résultats de ces calculs sont présentés
en figure IV.19 et comparés aux concentrations obtenues expérimentalement.




(◦) : y4 calculé, (×) : x4 calculé, ( ) : y4 expérimental, ( ) : x4 expérimental.
Fig. IV.19 – Concentrations en soluté dans le liquide de lavage enrichi et dans le liquide inter-
stitiel pour de multiples étages de dilution
Il en ressort que la colonne de lavage correspond à environ 4,5 étages de dilution, ce qui
équivaut presque au nombre de compartiments dans la colonne avec une vanne sur deux ouverte.
La hauteur d’un étage théorique, pour cette configuration de colonne, est donc égale à 27 cm.
Mais, cette configuration avec le liquide d’impulsion de concentration nulle en soluté n’est
pas viable industriellement étant donné qu’elle induit une forte consommation de solvant. En
réalité, tout se passe comme si l’acide nitrique contenu dans la liqueur-mère à traiter était dilué
par le liquide d’impulsion à l’étage 1. Sa concentration est divisée par le rapport entre le débit
d’impulsion et le débit d’alimentation, Limp/Li(0)=8,6. Cette solution diluée subit ensuite l’effet
d’un contre-courant entre 4,5 étages successifs de dilution. Si on définit le taux de lavage comme
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étant le rapport entre le débit de lavage et la somme des débits à traiter, alors dans notre cas,




= 0, 96 (IV.6)
L’objectif est de recycler une partie des flux en haut et en fond de colonne afin d’atteindre
une consommation de solvant raisonnable. En tenant compte de l’efficacité obtenue au cours de
l’expérience de lavage n◦aa9, les concentrations que l’on obtiendraient en réalisant ce recyclage
sont calculées et présentées dans le paragraphe suivant.
En cas de recyclage
Le schéma IV.20 illustre les recyclages que l’on pourrait établir aux extrémités de la colonne :
une partie du flux de lavage sortant est recyclée afin de constituer le liquide d’impulsion. Le liquide
d’impulsion entrant a donc la composition y4 ou x1. Le liquide d’impulsion sortant est également
recyclé, après filtration, vers l’alimentation en solvant. Le liquide de lavage entre donc dans la





Ces deux boucles de recyclage permettent à la fois de réduire la consommation de solvant et
d’introduire deux étages de dilution supplémentaires.





Fig. IV.20 – Lavage à contre-courant multi-étagé, avec mise en place de deux boucles de recyclage
On représente en figure IV.21 l’efficacité de lavage atteinte en fonction du taux de lavage et du
nombre d’étages théoriques. Pour atteindre les degrés de pureté intéressants, il faut augmenter
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le taux de lavage et le nombre d’étages théoriques. On constate qu’avec 10 étages théoriques,
représentant une hauteur d’environ 2,7 m, et en choisissant un taux de lavage de 2, on obtiendrait
une efficacité de lavage de plus de 95 %.
( ◦ ) : NET=2, ( × ) : NET=4, ( • ) : NET=10.
Fig. IV.21 – Efficacité prévue de la colonne pour différents taux de lavage et différents étages
théoriques
Mélange en retour dû à la pulsation
Des expériences complémentaires ont également été menées afin d’évaluer l’importance du
mélange en retour dans cette nouvelle configuration, avec une vanne sur deux ouverte. Le principe
du test est le même que celui explicité au paragraphe III.2.1. Il s’agit d’injecter du traceur, en
l’occurence de l’acide nitrique, dans le compartiment d’alimentation solide, en fond de colonne et
de mesurer le signal de conductivité au niveau de la sortie liquide, en bas de colonne, ainsi qu’au
niveau de la déverse solide, au sommet de la colonne. Un premier test fut réalisé en superposant
seulement la pulsation au contre-courant liquide descendant. Au cours d’un second test, des
impulsions sont ensuite appliquées toutes les 160 s. Les conditions opératoires sont regroupées





















c3 3 1 3 ∞ 800 0 0 35 20
c4 3 1 3 160 800 5 2 35 25
L’expérience n◦c4 correspond aux conditions opératoires de l’opération de lavage n◦aa9. La
figure IV.22 permet d’observer la proportion de traceur sortant en haut et en bas de colonne. Les
courbes de conductivité ont été normées de manière à ce que la somme des aires des deux signaux
d’une même expérience soit égale à 1. Il apparaît que les pertes de traceur dues au mélange en
retour vers la partie supérieure de la colonne sont très importantes lorsqu’une vanne sur deux
est ouverte. Rien que la contribution de la pulsation au mélange en retour représente environ 20
% du signal injecté dans le compartiment d’alimentation solide. L’application d’une impulsion
toutes les 160 s entraîne plus de mélange en retour, bien sûr, mais le taux récupéré en haut ne
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dépasse pas les 25 %. Les pertes enregistrées en haut de colonne sont beaucoup plus importantes
qu’avec la configuration normale étudiée au chapitre III. En fait, en ouvrant une vanne sur deux,
non seulement les pertes de charge diminuent, entraînant une augmentation de l’amplitude de
pulsation, mais également, la nouvelle configuration favorise les recirculations, qui aident la mise
en suspension du solide, mais sont néfastes du point de vue de l’hydrodynamique liquide.
( ) : Signal en sortie liquide, pulsation seule appliquée,
( ) : Signal en sortie liquide, pulsation et impulsions appliquées,
( ) : Signal en haut de colonne, pulsation et impulsions appliquées,
( ) : Signal en haut de colonne, pulsation seule appliquée.
Fig. IV.22 – Signaux obtenus aux extrémités de la colonne
Il existe tout de même une différence entre les expériences n◦c4 et aa9. Elle réside dans
l’évolution de l’amplitude de la pulsation au cours des tests. En effet, la présence de solide lors
du test n◦aa9 a entraîné l’augmentation des pertes de charge qui a ensuite eu une incidence sur
l’amplitude de pulsation dans la colonne. En moins de 30 minutes, celle-ci était réduite à quelques
millimètres au lieu de 3 cm initialement. Dans ces conditions, deux effets contradictoires se font
ressentir de par la diminution de l’amplitude A : à la fois, on observe moins de mélange en retour
de la phase liquide, et en même temps, la disparition de l’agitation conduit à une augmentation
de la résistance au transfert à l’interface, à la sédimentation du solide, et à la diminution de la
surface d’échange volumique. Il est donc difficile de prévoir quelle serait la hauteur d’un étage
théorique, supérieure ou inférieure à 27 cm pour un temps de brassage de 160 s, si l’amplitude
pouvait être conservée quelles que soient les pertes de charge.
Ces expériences de suivi du traceur visaient à mettre en évidence un compromis inhérent au
système : l’amplitude et la fréquence de la pulsation doivent être suffisamment élevées pour la
mise en suspension du solide, mais sans atteindre des valeurs qui compromettent trop l’efficacité
de la colonne.
Conclusion - Intérêt de l’application de la technologie au lavage
En appliquant les deux boucles de recirculation évoquées plus haut, on atteint des efficacités
de lavage comparables aux techniques classiques de lavage que sont les cuves agitées ou le filtre
à bande, alors que les dimensions des appareillages sont du même ordre de grandeur. Notre tech-
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nologie présente l’avantage par rapport au repulpage en cuve de combiner la mise en suspension
des particules et le traitement en continu.
Pour des opérations de lavage avec équilibre instantané, la colonne conçue au LGC n’est pas
moins performante que les technologies actuellement appliquées, mais ne présente pas d’avan-
tage significatif pour que son développement probablement lourd et coûteux soit envisagé pour
ce genre d’application. C’est dans des opérations avec une limite diffusionnelle, nécessitant un
temps de séjour prolongé du solide, que les performances de la colonne pulsée seront viables
industriellement. Les cas de transfert les plus appropriés seront étudiés en fin de ce chapitre.
IV.3 Analyse des interactions entre le solide et le media filtrant
Dans le but d’aider au design de la colonne à échelle industrielle, il est intéressant d’appro-
fondir les questions suivantes :
– L’accroissement des pertes de charge observé lors du traitement en continu de fines parti-
cules est-il majoritairement dû à la formation d’un dépôt ou à du colmatage interne aux
toiles ?
– Quel est exactement le lien entre la maille du media filtrant, la vitesse de filtration et les
pertes de charge induites ?
Ces réflexions, qui s’appuieront sur des expériences complémentaires et sur des critères théo-
riques connus de la littérature spécialisée, fourniront des arguments pour choisir le media filtrant
et réaliser un compromis entre accepter de fortes pertes de charge et renoncer au caractère
complètement filtrant de la toile.
IV.3.1 Analyse des sources de pertes de charge
* Principe utilisé
On cherche à déterminer quel phénomène prédomine lorsque les particules sont filtrées dans
la colonne. Pour cela, une série d’essais est effectuée dans une cellule de filtration : un liquide
traverse la toile étudiée ou le gâteau de solide pré-construit, à ∆P constante. Le dispositif utilisé
permet de connaître l’évolution de la masse de filtrat obtenu en fonction du temps.
S’il n’y a pas de compression du gâteau, on peut appliquer le loi de la filtration, obtenue à
partir de la loi de Darcy ou de la relation d’Ergun, selon le régime d’écoulement.
La perte de pression à la traversée d’un media filtrant est proportionnelle au débit instantané
et à la viscosité du fluide. Elle s’exprime par la loi de Darcy :
∆P = µL.Res.J (IV.9)
avec J , vitesse frontale du fluide en m/s
µL, viscosité du fluide en Pa.s
∆P , pertes de charge en Pa.
Le terme Res représente l’ensemble des pertes des résistances crées par le support Restoile,
le gâteau ResG, et le colmatage de la toile Rescolmatage (m−1).
On définit aussi une résistance spécifique du gâteau αG telle que ResG = αG.mG/Ω
avec mG, masse de gâteau séché
Ω, surface filtrante en m2.
La loi de Darcy est parfaitement vérifiée en régime laminaire, la dégradation provenant uni-
quement des frottements visqueux. Si la vitesse croît et que l’on sort du régime laminaire, l’ex-
pression de la vitesse prend en compte la dégradation d’énergie par turbulence en introduisant
un terme proportionnel au carré de la vitesse du fluide (relation d’Ergun) :
∆P = a.J2 + µL.Res.J (IV.10)
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La valeur critique du Reynolds au-delà de laquelle on quitte le régime laminaire est de l’ordre
de 2000.
Au cours de ces expériences, il nous faut évaluer les résistances spécifiques du support filtrant
propre Restoile, du gâteau de solide de hauteur fixée ResG, et la résistance supplémentaire due
au colmatage interne des toiles Rescolmatage.
* Mesure des résistances du support filtrant et du gâteau














Fig. IV.23 – Dispositif de filtration mis en place pour mesurer les résistances de supports et de
lits de particules
Pour les mesures sur le support filtrant seul, le protocole ci-dessous a été employé :
– la cellule est remplie du liquide à filtrer, la vanne en aval du filtre étant fermée ;
– une pression ∆P est appliquée en amont du filtre ;
– la vanne sous le filtre est ouverte, marquant l’instant t=0 de l’expérience ;
– A l’instant t, la masse du filtrat est recueillie.
Ainsi, à une ∆P appliquée, correspond un débit massique converti en débit volumique.
Connaissant la viscosité, on détermine alors la résistance Res permettant d’assimiler, sur un
graphe ∆P/µL = f(J), les points expérimentaux à la relation de Darcy ou d’Ergun selon le
régime d’écoulement.
Les mesures de résistance du gâteau s’assimilent à une percolation. Le protocole opératoire
est identique au précédent. Il nécessite simplement certaines précautions pour la pré-constitution
du gâteau. En effet, au préalable, la cellule est remplie de bouillie. Cette suspension est filtrée
en appliquant une faible ∆P ( 0,1 bars) jusqu’à ce que le niveau de liquide atteigne le haut
du gâteau. Du liquide est ensuite réinjecté avec précaution de manière à ne pas désaturer le lit
formé.
Une solution liquide composée d’eau osmosée et du tensioactif déjà utilisé (0,32 mL/L de
solution) est employée pour étudier les poudres de polystyrène de 200 µm de diamètre, tandis
que la résistance d’un lit de particules d’acide adipique a été mesurée en percolant une solution
d’acide adipique saturé contenant également du tensioactif.
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* Dépôt ou colmatage interne ?
Le tableau suivant rassemble l’ensemble des résistances obtenues pour les media filtrants
testés.
Media testé Res(m−1) mG (g) Reynolds Loi de filtration choisie
Toile propre 2,23. 108 1170 < < 3600 Ergun
Toile+Gâteau d’AA 7,58.109 52,4 330 < < 990 Darcy
Toile sale après filtration de l’AA 2,00. 108 1400 < < 2430 Ergun
Toile+ Gâteau de PS200 4,13.109 42,2 630 < < 1900 Darcy
Toile sale après filtration de PS200 5,84. 108 1350 < < 2700 Ergun
Il apparaît que l’écoulement à travers les différents gâteaux de solide est laminaire. Par
contre, la turbulence doit être prise en compte lors des mesures sur les toiles seules, en raison de
la rapidité des écoulements à travers ces media.
Les caractéristiques suivantes sont obtenues relativement à l’acide adipique. On n’observe pas
de colmatage interne aux toiles. Par contre, le gâteau formé présente une forte résistance. Il a
été calculé à partir du αG(AA) que si, à chaque pulsation, un lit de 50 g venait se plaquer sur la
toile de 10 cm de diamètre, la résistance serait d’environ 1,75. 109m−1.
Restoile (m−1) ResG(AA) (m−1) Rescolmatage(AA) (m−1) αG(AA) (m/kg)
2,23. 108 7,36. 109 0 2,75.108
Les résultats sont différents avec de fines particules de polystyrène de 200 µm de diamètre :
un colmatage interne est détecté puisque la résistance de la toile a doublé après usage. Par
contre, un lit de particules de ce type crée moins de pertes de charge. De la même manière que
précedemment, il a été calculé que si 50 g de PS200 viennent se coller contre la toile de 10 cm
de diamètre, la résistance était de 1,42. 109 m−1, après colmatage de la toile.
Restoile (m−1) ResG(PS200) (m−1) Rescolmatage(PS200) (m−1) αG(PS200) (m/kg)
2,23. 108 3,55. 109 3,61. 108 1,66.108
L’augmentation des pertes de charge n’a donc pas la même origine selon le solide traité. Ces
résultats confirment tout à fait les observations réalisées sur le pilote en fonctionnement puisque
la pression relevée en fond de colonne ne revenait pas à sa valeur initiale après passage du PS200
lorsque la colonne était vidée de son solide. A l’inverse, l’évolution de la pression est réversible
après traitement de l’acide adipique.
La formation d’un dépôt justifie l’accroissement des pics de pression dus à la pulsation au
fur et à mesure que la colonne se remplit de solide. Dans notre cas, l’augmentation des pertes
de charge se manifeste à la fois par une montée de la pression et une diminution de la vitesse de
pulsation. Lorsque l’amplitude diminue, les particules peuvent sédimenter. C’est à ce moment-là
qu’on observe une diminution des pics de pression lors de la pulse vers le haut : les particules ne
viennent plus se plaquer sous la toile du haut de chaque compartiment. A l’inverse, le lit formé
en bas de chaque compartiment voit sa taille augmenter. Mais, la dépression (lors de la pulse
vers le bas) n’est pas plus importante car on atteint la pression limite de cavitation du pulseur.
Les informations que l’on peut tirer de ces expériences sont intéressantes puisqu’on peut, par
exemple, déduire que dans le cas de l’acide adipique, on ne pourrait pas diminuer les pertes de
charge en changeant de toile. Il s’agira surtout d’éviter la formation du dépôt sur et sous les
toiles. Dans ce cas, il faudra, par exemple, reconsidérer l’allure et l’intensité de la pulsation et
revoir la structure des compartiments.
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Fig. IV.24 – Illustration de la formation d’un dépôt lors des pulses vers le bas et vers le haut
* Autres sources de pertes de charge
Outre le colmatage et la formation d’un dépôt, les plaques supportant les toiles sont la source
essentielle de pertes de charge. Ces plaques sont des plateaux perforés de trous de 5 mm de
diamètre et offrent une ouverture d’environ 25%. Cette réduction de la surface de passage induit
donc une augmentation des pertes de charge d’un facteur 4 au moins, sans compter l’effet de
l’épaisseur des plaques. Il faut rappeler qu’une structure aussi rigide et fermée avait été préférée
afin de supporter les efforts importants provoqués par la vanne en mouvement. L’encombrement
de la vanne sur le support filtrant est également une source supplémentaire de pertes de charge.
Etant données ses dimensions (disque de 5 cm de diamètre), on peut considérer que la vanne
réduit d’encore 1/3 la surface de passage du liquide à travers les plateaux lorsque les vannes sont
fermées. Au final, alors que la section de la colonne est de 78,5 cm2, la surface réelle de passage
du liquide est de 14,8 cm2 (soit 19 % de la section interne de la colonne).
Toutes ces considérations concernent la phase de brassage au cours de laquelle les vannes
sont fermées. Lors de l’étape d’impulsion, toutes les vannes sont ouvertes et les pertes de charge
sont alors essentiellement dues au garnissage, constitué de vannes ouvertes et de disques et ne
dépassent jamais les 0,5 bars.
IV.3.2 Choix du media filtrant en fonction du solide à traiter
Il est évident que plus les filtres ont des mailles serrées, plus la résistance hydraulique est
élevée. Il existe plusieurs types de supports, parmi lesquels les frittés métalliques ou les tissus. Les
frittés ou les tissus métalliques s’avèrent plus adaptés à des conditions sévères de température
ou d’agression chimique. Les fils naturels ou de synthèse sont tissés de façon très variée : armure
unie, calandrée sur une ou deux faces, etc...Ces modes de tissage jouent un grand rôle dans les
affinités entre le solide et le filtre, ainsi que dans la résistance à l’écoulement. Celle-ci est d’ailleurs
généralement comprise entre 107 et 108 m−1, parfois plus.
Le media filtrant choisi devra donc posséder les qualités primordiales d’un bon filtrant :
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– présenter la plus faible résistance à l’écoulement pour une maille ou une taille de particules
à filtrer donnée ;
– minimiser les affinités avec le solide afin d’éviter le colmatage
Les toiles choisies lors de l’élaboration du pilote respectent ces principes. Nous avons vu que
les pertes de charge provenaient principalement de la formation de dépôts de solide fortement
résistants, en raison de la présence de fines particules. Dans le cas de populations monomodales
de fines particules, à moins d’optimiser la pulsation ou la géométrie du garnissage, les pertes
de charge sont subies. En revanche, pour les populations à granulométrie polydispersée comme
l’acide adipique, un moyen de contourner la difficulté est de procéder comme en filtration indus-
trielle, c’est-à-dire de laisser passer les fines, quitte à les recycler. Il faudrait donc choisir comme
media filtrant une toile ou une grille à maille grossière qui retienne les plus grosses particules
qui constituent alors un lit filtrant, peu résistant à l’écoulement. En ouvrant les toiles, les fines
circuleront donc plus vite que les autres particules. Cette solution nous permet de contourner la
difficulté en reculant sur le principe de la réduction granulométrique. Mais, elle n’est pas trop
défavorable du point de vue de l’efficacité de l’échange puisqu’il est moins important que ce soit
le temps de séjour des fines, dont l’aire d’échange par unité de volume est plus grande et la
cinétique plus rapide, qui soit plus faible. L’inverse a lieu dans les colonnes pulsées classiques
puisque les plus grosses particules sortent en premier alors qu’elles ont généralement besoin d’un
plus long contact avec le solvant. Il serait donc intéressant de mesurer les effets du choix de
mailles plus larges sur l’efficacité de la colonne.
IV.4 Amélioration du procédé
Les essais de fonctionnement en continu nous indiquent qu’une agitation intense des fluides
est un paramètre primordial garantissant le transport homogène du solide. La pulsation et le
garnissage doivent donc être optimisés de manière à maximiser les vitesses au sein des comparti-
ments. Cependant, il a également été mis en évidence la forte augmentation des pertes de charge
due aux fortes vitesses induites et à la présence de solide dans la colonne. Une analyse plus
approfondie en cellule de filtration a même démontré que la plus importante source de pertes de
charge provenait de la formation d’un dépôt de particules.
Une partie de l’étude a donc été dédiée à la recherche de diverses solutions technologiques
qui permettraient de résoudre le compromis entre mise en suspension des particules et pertes
de charge. Les propositions d’amélioration concernent essentiellement le mode de pulsation, la
géométrie des compartiments et la gestion de la pression de la colonne. Mais, le contenu de cette
étude ne pourra être présenté dans ce document pour des questions de confidentialité.
IV.5 Capacité de traitement envisageable
Nos essais sur le pilote ne nous ont permis d’atteindre des rétentions que de l’ordre de 5
%, en raison de l’atténuation de l’amplitude de pulsation au fur et à mesure que les pertes de
charge augmentaient. Ce problème rencontré a nettement diminué les capacités de traitement de
ce pilote de 10 cm de diamètre. Mais, il est principalement dû à l’absorption de la pulsation par
les flexibles et pourra donc être contourné.
Il est difficile de prévoir quelle concentration en solide pourrait être atteinte dans le cas d’un
fonctionnement optimal de la colonne. L’objectif de cette section est de mettre en place les divers
arguments en faveur ou en défaveur de fortes rétentions.
Tout d’abord, il apparaît intéressant de fonctionner à fortes rétentions pour les raisons sui-
vantes :
– Le volume de la colonne se voit ainsi réduit ;
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– La présence d’un "lit" de particules a le même effet qu’un garnissage sur la diminution de
la dispersion axiale liquide ;
– La vitesse locale du liquide au voisinage des particules augmente du fait d’une restriction
de la section de passage.
A l’inverse, lorsque la rétention augmente :
– Les pertes de charge augmentent ;
– L’encombrement risque de gêner le mouvement des particules dans un état de forte agita-
tion.
Nous cherchons à établir les critères les plus limitants. Dans notre cas, l’engorgement défini
par la loi de Thornton pour les contacteurs diphasiques à contre-courant ne s’applique pas : la
rétention limite ne dépend pas du rapport des débits des phases solide et liquide, vu que, malgré
tout, le transport du solide se fait à co-courant (pendant l’impulsion). Il faudra plutôt analyser
les phénomènes occurants durant les phases de brassage et de transport. Deux conditions-limites
du fonctionnement de la colonne ont été prises en compte :
* D’une part, la perte de charge maximale admissible par compartiment peut représenter une
valeur-seuil que ne devront pas dépasser les pertes de charge induites par la formation du gâteau
lors de la pulse vers le haut ou vers le bas. La résistance ResG = αG.mG/S du gâteau s’ajoute
à la résistance de la toile. Elle est reliée à la rétention dans la colonne de la manière suivante :
ResG = αG.ρS .Φ.Hcomp (IV.11)
où ρS est la masse volumique du solide
et mG = ρS .Φ.Hcomp.S.
On en déduit la condition suivante :








Par exemple, dans le cas du polystyrène de 200 µm dont la résistance spécifique a été calculée
en section IV.3, les pertes de charge seront de 0,42 bars par étage pour une vitesse de 1 cm/s si
la rétention est de 0,2.
* D’autre part, la limite liée à l’encombrement sera rencontrée bien avant que la rétention
dans le compartiment soit égale à la porosité du lit de solide qui occupera tout le volume de
compartiment. On peut supposer que l’état limite de la suspension brassée dans le compartiment
et transportée d’un étage à l’autre, lorsque les vannes sont ouvertes, correspond à un lit fluidisé
qui se serait expansé de 100 %. Etant donné que la porosité d’un lit fixe de particules sphériques
disposées en vrac est autour de 50 %, on peut donc situer la rétention volumique maximale aux
alentours de 25 %.
La liste de ces comportements-limites n’est pas exhaustive.
Le critère le plus limitant indiquera la rétention maximale admissible dans un compartiment.
La contrainte la plus sévère pourra être l’une ou l’autre des conditions en fonction de la confi-
guration finale de la structure des compartiments, mais surtout, des propriétés physiques des
particules traitées. Par exemple, pour de fines particules, la résistance présentée par le gâteau
sera très grande et sera probablement l’élément limitant.
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Dans notre cas, le lien entre la capacité de traitement et la rétention est très simple. Il a été
défini au chapitre II de la manière suivante :
Φ.Vcomp = QS,alim.Tbras







La capacité de traitement est proportionnelle à la rétention et à la hauteur du compartiment,
mais elle est inversement proportionnelle à la durée de la phase de brassage.
Dans la suite de l’étude , nous supposerons, dans tous les cas, que la rétention ne peut pas
dépasser les 20 %.
IV.6 Extrapolation du procédé
L’approche proposée pour extrapoler la nouvelle colonne pulsée se fonde sur la conservation
de certaines similarités géométriques ou dynamiques.
Afin d’aller plus loin dans l’optimisation du brassage des particules au sein d’un compartiment
par rapport à la configuration "une vanne sur deux ouverte", on peut imaginer l’introduction
d’une couronne au sein de chaque compartiment. Le passage du fluide au travers de cette couronne
sera ainsi soumis à une forte accélération du fluide, ce qui peut s’avérer favorable à l’entraînement
des particules.
Les dimensions caractéristiques du compartiment, selon la nouvelle configuration préconisée,
sont rassemblées sur la figure IV.25.
Fig. IV.25 – Dimensions caractéristiques d’un compartiment
En général, dans le cas de l’extrapolation de colonnes pulsées à disques et couronnes appli-
quées au contact solide/liquide, il est recommandé de conserver la distance entre les chicanes
afin de ne pas accélérer la chute des particules. En effet, le coefficient de ralentissement compris
dans la vitesse de glissement des particules est largement influencé par la densité du garnissage.
Mais, cet argument n’est plus d’actualité dans la nouvelle technologie puisque le temps de séjour
solide ne dépend plus de sa vitesse de chute, ni d’un coefficient de ralentissement.
En revanche, le rapport de forme, défini comme le rapport entre la distance entre deux chi-
canes et le diamètre de la colonne, est un paramètre souvent utilisé pour caractériser les colonnes
pulsées. Le rôle le plus important joué par le rapport de forme se joue sur la structure des écoule-
ments. Aoun Nabli, Angelov, Oh et Leroy ont chacun démontré que la taille des recirculations et
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leur stabilité ne dépendent pratiquement que de ce paramètre. Typiquement, le rapport de forme
est de l’ordre de 0,4. Dans le même sens, et pour des colonnes constituées d’anneaux unique-
ment, Ni et al. ont observé qu’un mélange uniforme et efficace était assuré pour des résultantes
radiales et axiales de la vitesse du fluide équivalentes. Pour assurer cette condition, ces derniers
préconisent de disposer les anneaux uniformément à une distance optimale d’1,5 fois le diamètre
de la colonne. L’optimisation résulte d’un compromis entre un minimum de pertes de charge et
un maximum de mélange.
Dans le cas de la nouvelle colonne, il est précisément très important de garantir la présence et
l’intensité de ces vortex, car ce sont eux qui assurent le brassage des particules et leur transport.
Notre démarche d’extrapolation est donc fondée sur la similarité géométrique. Pour cela, tous










Fig. IV.26 – Extrapo-
lation par la multiplica-
tion des vannes sur un
plateau
Concernant l’extrapolation des dimensions radiales, les vannes, les
disques et les couronnes se dimensionnent en conservant les rapports
Dd/D,Dic/D etDo/D. Il convient effectivement de maintenir les rap-
ports Dd/D et Dic/D, en vertu du brassage des particules. Là encore,
un compromis entre pertes de charge et mélange doit être déterminé.
La littérature préconise en général un taux de transparence aux alen-
tours de 25 %, soit un rapport des diamètres de 0,5. Le rapport Do/D
sera optimisé de manière à favoriser un écoulement piston du solide.
Sinon, une approche différente peut être employée pour l’extrapola-
tion des vannes : en effet, le nombre de vannes peut être multiplié sur
une section, tout en conservant le diamètre des orifices de passage des
vannes et le ratio, So/S, entre la surface totale de passage à travers
toutes les vannes et la surface du plateau. On peut trouver sur la figure
ci-contre un exemple de placement des vannes réparties sur un cercle
ayant pour diamètre, la moitié de celui de la colonne. Avec le principe
des vannes à boisseau sphérique, la position relative des vannes est ef-
fectivement contrainte par la présence de l’axe de rotation de la sphère
trouée. Une seconde contrainte sera également imposée par l’encombrement de la vanne (sur le
schéma, seuls les orifices sont représentés).
Concernant l’évolution du mélange axial, l’expérience acquise sur les colonnes pulsées a mon-
tré que de fortes instabilités hydrodynamiques apparaissaient dans des colonnes de grande taille.
Ces instabilités consistent en des passages préférentiels, des recirculations radiales qui participent
à l’augmentation du mélange axial et qui nuisent à l’efficacité de la colonne. Rappelons la corré-
lation obtenue par Aoun Nabli et qui relie le coefficient de dispersion axiale de la phase liquide
continue et le diamètre : DaLD.A.f = 2, 91h
∗1,56A∗−0,31f∗−0,08 . Dans notre cas, le passage à de plus
gros diamètres risque effectivement d’avoir une incidence négative sur le mélange de la phase
liquide. De même, on peut s’interroger sur la nature de l’écoulement solide dans des colonnes de
diamètre croissant, notamment sur la difficulté à garantir l’homogénéité de l’écoulement solide
tel qu’elle est assurée dans des colonnes étroites.
En revanche, l’intérêt, non négligeable dans notre cas, de l’extrapolation de la technologie
réside dans la diminution des pertes de charge lorsque le diamètre augmente.
Enfin, en ce qui concerne les paramètres dynamiques, le principe de la similarité des rapports
adimensionnels n’est pas systématiquement repris. En effet, nous avons vu au chapitre III que le
critère de mise en suspension des particules se basait sur la vitesse du fluide, et non sur le Reo ou
le Ren. Le nombre de Reynolds caractérise le caractère plus ou moins turbulent de l’écoulement
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alors que la condition sur le solide résulte d’un bilan des forces. La particule requiert donc
une vitesse minimale du fluide porteur pour compenser son poids. Il faudra donc conserver les
vitesses, et augmenter les débits lors du passage à de plus gros diamètres. De très forts nombres
de Reynolds risquent alors d’être atteints.
Vu que les vitesses de pulsation et d’impulsion sont dépendantes du système solide/liquide et
non du diamètre de la colonne, de forts débits seront engendrés. La question de l’extrapolation du
pulseur et des pompes générant l’impulsion se pose alors. Des installations de très grande taille
existent dans l’industrie (jusqu’à 3 ou 4 m de diamètre) et mettent en oeuvre des amplitudes et
des fréquences de pulsation similaires aux conditions opératoires appliquées avec le polystyrène
ou l’acide adipique. Pour des systèmes solide/liquide présentant un faible écart de densité, il doit
donc être possible de construire des colonnes de quelques mètres de diamètre. Pour des solides
plus denses, les limites technologiques du pulseur ou des pompes imposeront des diamètres plus
faibles. Si Qmax,pompe et Qmax,pulseur sont respectivement les débits maximaux de la pompe
d’impulsion et du pulseur, alors le diamètre maximal admissible est fourni par la relation la plus










Au final, seule une simulation locale des écoulements validée par quelques expériences sur des
pilotes de différents diamètres pourra démontrer la pertinence des suggestions d’extrapolation.
Il sera surtout intéressant de confirmer l’équivalence, du point de vue de la nature de l’écoule-
ment solide, entre 1 seule vanne centrale et plusieurs vannes de plus petit diamètre, répartis sur
un cercle du plateau. Ensuite, il s’agira de déterminer les rapports géométriques optimaux qui
puissent garantir le rôle d’entraînement des recirculations sur les suspensions de toutes tailles.
Des études numériques et expérimentales supplémentaires sont nécessaires pour minimiser la dis-
persion axiale et assurer de bonnes conditions d’écoulement du solide, en testant différents jeux
de garnissage. Ce savoir-faire reste encore à être acquis.
Le tableau IV.6 ci-dessous résume les critères d’extrapolation déterminés.
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IV.7 Applications envisageables/Comparaison à la colonne pul-
sée
A partir des résultats obtenus et des principes de fonctionnement tirés de ces trois années
d’étude, il est désormais nécessaire de les ordonner en proposant une méthodologie de dimension-
nement de la technologie développée. Cette méthode permet d’aboutir à un design de la colonne
pour différents cas d’étude ; elle représente également un outil intéressant de comparaison de la
technologie innovante avec un appareil plus conventionnel tel que la colonne pulsée à disques et
couronnes.
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IV.7.1 Méthologie de dimensionnement de la nouvelle colonne pulsée
Malgré les similitudes existants entre la colonne pulsée classique et notre technologie, les
critères et les relations de design ne peuvent être communes en raison du mode opératoire fonda-
mentalement différent. En effet, alors que la colonne pulsée classique se sert de la pulsation pour
ralentir le solide, dans notre cas, cette dernière n’intervient pas dans le temps de séjour du solide.
Les durées des étapes de brassage et de transport deviennent, en revanche, des critères primor-
diaux. L’approche proposée se distingue donc complètement du design des colonnes pulsées ; elle
se fonde sur les critères de mise en suspension des particules, sur l’introduction du paramètre
"Tbras" choisi en fonction du temps de contact nécessaire pour atteindre l’équilibre, ainsi que
sur la conservation des similarités géométriques et dynamiques. Le dimensionnement est réalisé
en considérant que les phases solide et liquide traitées sont séparées en sortie de colonne et que
la phase liquide est recyclée au niveau de l’alimentation liquide. De même, on suppose qu’une
partie du flux de sortie liquide est employé pour générer l’impulsion.
Conformément aux méthodes usuellement employées en ingénierie, les données suivantes sont
prises en compte lors de l’élaboration des calculs et représentent l’objectif ultime à atteindre. Il
s’agit de :
– la pureté finale du produit traité
– une capacité de traitement, QS,alim
– un taux de solvant, QL,alimQS,alim
Outre ces valeurs cibles, certaines données sont liées au système solide/liquide à traiter :
– les données hydrodynamiques (différence de densité entre les deux phases, diamètre
des particules, polydispersité granulométrique)
– les propriétés physico-chimiques et d’équilibre.
La procédure de dimensionnement est résumée dans le schéma que l’on trouve en figure IV.27.
Un des grands avantages de la nouvelle technologie réside dans sa capacité à contrôler le
temps de séjour du solide et à assurer des conditions de mélange suffisantes, indépendemment
du transport des particules. La méthodologie explicitée dans ce paragraphe vise à mettre en
évidence ces propriétés.
Détermination des conditions de transport du solide
Le transport des particules est conditionné par trois paramètres-clés : l’intensité de la pul-
sation, le débit et la durée de l’impulsion. Nous pouvons, dans un premier temps, prévoir les
paramètres liés à l’impulsion.
Le débit d’impulsion doit être assez puissant pour transporter le solide d’un étage à l’autre.
Ce réglage dépend essentiellement des propriétés physico-chimiques du système solide/liquide
étudié. Nous avons vu au chapitre III que la rapport entre la vitesse d’impulsion et la vitesse
terminale de chute représentait un bon indicateur de l’intensité du flux à appliquer.
La différence de densité ∆ρ et le diamètre des particules ∅ nous permettent de calculer la










avec Cw, le coefficient de traînée, qui dépend du régime hydrodynamique caractérisé par le
Reynolds particulaire.
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Fig. IV.27 – Algorithme de dimensionnement
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La durée d’impulsion pourra seulement être déterminée lorsque le volume et le diamètre d’un
compartiment seront connus.
Détermination de la durée de la phase de brassage et du volume d’un compar-
timent
Fig. IV.28 – Cinétique de transfert résul-
tant de tests expérimentaux en "batch"
La durée de l’étape de brassage est, quant à elle,
directement liée à la cinétique de transfert et à la
limite de solubilité du soluté dans le solvant. Des
essais préliminaires en "batch" visent à détermi-
ner l’avancement du transfert suivi en fonction du
temps. Le temps au bout duquel 100 % du soluté
qui peut être extrait du solide est passé dans le sol-
vant, est choisi comme temps de brassage, Tbras(voir
schéma ci-contre). Tbras correspond au temps de
mise à l’équilibre de l’échange.
En régime permanent, la masse de solide est supposée identique dans chaque compartiment.
Elle équivaut à la masse injectée entre deux impulsions. La relation II.10 déterminée au chapitre
II est rappelée :
Φ.Vcomp.ρS = QS,alim.Tbras
Au vu de la discussion établie au paragraphe IV.5, il est pris comme principe qu’il sera
toujours plus intéressant de fonctionner au maximum de la rétention solide. Donc, Φ = Φmax. =
0, 2.
Connaissant la capacité de traitement désirée QS,alim, la relation citée plus haut fournit ainsi
une première estimation du volume d’un compartiment, Vcomp.
Il a été établi au paragraphe IV.6 que la similarité géométrique devait être assurée lors du
passage du pilote à des colonnes de plus grandes dimensions, en conservant le ratio entre la
hauteur et le diamètre des compartiments :
Hcomp = c.D (IV.15)





Mais, étant donné que le débit de solide à traiter a été adopté comme donnée de design dès
le début de la procédure et qu’on a profité de la souplesse d’extension du temps de contact entre
les deux phases, il y a un risque d’aboutir à des dimensions d’appareillage peu compatibles avec
la mise en oeuvre de débits d’impulsion et d’une pulsation puissants. Une valeur maximale de
diamètre est donc imposée, correspondant aux limites technologiques de la pompe d’impulsion
ou du pulseur que l’on est en mesure d’installer. Par exemple, si on prévoit d’employer des
pompes capables de délivrer des débits allant jusqu’à 100 m3/h, alors le diamètre maximum sera
d’environ 1,3 m si une intensité de pulsation de 2 cm/s est nécessaire. Le diamètre D déterminé
ici devra vérifier les relations écrites au paragraphe IV.6 : D < Dmax,1 et D < Dmax,2.
Cependant si l’extraction possède une cinétique où l’équilibre est très long à obtenir, il n’est
peut-être pas recommandé pour des raisons technico-économiques de choisir le diamètre de co-
lonne maximal dans la gamme accessible. Il peut, en effet, être plus judicieux de respécifier la
179
IV.7 Applications envisageables/Comparaison à la colonne pulsée Chapitre IV
durée de la phase de brassage : avant d’opter pour un compartiment aux dimensions maximales,
les diamètres seront donc, au préalable, calculés avec des temps de brassage correspondant suc-
cessivement à 99,9, 99, 98, 95 et 90 % de l’équilibre ou de la saturation.
Finalement, la durée de l’impulsion est déduite du débit d’impulsion et du volume d’un
compartiment. Suite aux essais expérimentaux sur le pilote, il a été établi que le volume balayé





Détermination de l’intensité de la pulsation
Le réglage des conditions de brassage est une étape fondamentale dans l’accomplissement du
transport d’une suspension homogène de solide ; sa durée et son intensité sont directement liées
aux données physico-chimiques du système solide/liquide étudié.
Le critère suivant, établi au chapitre III, en fonction de la vitesse terminale de chute est
appliqué :
Af + 0, 1− uL,cc
ut
≥ 1, 24
avec uL,cc = uL,alim + uimp ∗ TimpTimp+Tbras
Il n’est, en revanche, pas tenu compte, dans cette méthode, de l’influence de la rétention sur
la facilité de mise en suspension des particules.
Efficacité d’un compartiment
La notion d’efficacité d’un étage fournit un critère approximatif de comparaison de divers
contacteurs pour une séparation donnée. A l’heure actuelle, nous disposons de trop peu de résul-
tats expérimentaux pour que l’on puisse se permettre d’émettre une conclusion quant à l’efficacité
du pilote étudié. Nous pouvons seulement utiliser les constatations effectuées sur le pilote pour
mettre en évidence l’influence de deux paramètres sur l’efficacité d’un étage réel par rapport à
un étage théorique : l’intensité de la pulsation et le temps de brassage.
La figure IV.29 illustre ces tendances :
– Deux phases peuvent être observées dans l’évolution de l’efficacité d’un étage en fonction
de l’intensité de pulsation. Dans un premier temps, l’efficacité est meilleure lorsque
l’amplitude ou la pulsation augmente puisque le solide se rapproche de l’état de suspension
recherché. La surface d’échange est meilleure et l’agitation du milieu permet de diminuer la
résistance au transfert. Dans un second temps, en revanche, on peut supposer que les effets
néfastes de la pulsation qui a tendance à accroître la dispersion axiale de la phase liquide
(et donc réduire le gradient de concentration local) vont prendre le dessus. L’efficacité du
compartiment risque donc d’être réduite par de trop fortes pulsations.
– Le temps de brassage permet de prolonger le temps de contact entre les particules et le
solvant ; L’efficacité d’un étage va donc croître et tendre vers 1 en fonction du temps de
brassage, si la limite de solubilité n’est pas atteinte. Dans le cas où le solvant est saturé,
l’efficacité aura également une évolution croissante, mais atteindra un palier pour une
valeur inférieure à 1.
En terme d’efficacité, on a donc toujours intérêt à régler un temps de brassage maximal. En
revanche, une intensité de pulsation trop importante peut être néfaste au fonctionnement global.
L’optimum correspondant à un état de suspension qui prévienne la sédimentation et la dispersion
granulométrique doit être déterminé.
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Fig. IV.29 – Influence de l’intensité de la pulsation et du temps de brassage sur l’efficacité d’un
compartiment
Détermination du nombre d’étages théoriques et de la hauteur de colonne
Connaissant la concentration initiale en soluté et le rapport des débits solide et liquide, le
nombre d’étages théoriques, NET , nécessaire pour parvenir à un certain degré d’avancement de
l’opération unitaire est alors connu. Il suffit d’appliquer les méthodes graphiques ou analytiques
(type Mac Cabe et Thiele).





Validation par l’évaluation des pertes de charge
Une fois que le nombre, la hauteur, et le diamètre des compartiments ont été spécifiés, avec les
débits correspondants, la faisabilité technique doit être vérifiée afin de valider le dimensionnement
réalisé. Le calcul des pertes de charge semble un critère approprié.
Dans notre colonne, les pertes de charge proviennent essentiellement des toiles de filtration et
de la formation d’un gâteau de particules. Les toiles doivent donc être judicieusement choisies de
manière à représenter la plus faible résistance à l’écoulement possible. Elles doivent par ailleurs
présenter peu d’affinités avec le solide mis en oeuvre, afin d’éviter tout colmatage par affinité.
Une toile présentant une résistance de l’ordre de 108 m−1 peut être intégrée dans ce type de
technologie. Des expériences de filtration doivent être effectuées en parallèle, afin d’évaluer la
résistance créee par le gâteau lorsqu’un flux traversant lui est appliqué. Pour que les conditions
du test soient proches des phénomènes observés dans la colonne, il faut qu’une hauteur de lit
correspondant à la rétention maximale soit étudiée. Afin d’envisager un nombre d’étages permet-
tant d’atteindre des degrés de pureté intéressants, la résistance du gâteau doit rester de l’ordre
de 108. Quoi qu’il en soit, au final, on retient pour calculer les pertes de charge dans la colonne,
la somme des résistances de la toile et du gâteau, dans la relation d’Ergun :
∆P = µL.Ncomp.(ResG +Restoile).J (IV.19)
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Le phénomène le plus contraignant, en terme de pression, a lieu lors de la pulse vers le bas :
une dépression trop forte entraîne de la cavitation ou de trop faibles pressions en bas de colonne,
pour lesquelles les pompes et pulseurs peuvent se désamorcer. Les pertes de charge, lors de la
pulse vers le bas, ne doivent pas dépasser une valeur-seuil qui dépend de la pression au sommet
de la colonne Phaut égale à la pression atmosphérique, de la pression minimale d’aspiration du
pulseur Pfond,min et de la hauteur de la colonne :
∆P ≤ Phaut + ρL.g.Hcolonne − Pfond,min (IV.20)
Si les pertes de charge dans la colonne s’avéraient trop élevées, il s’agirait alors de revoir
le nombre d’étages de la colonne, en augmentant le taux de solvant, par exemple. Sinon, en
augmentant le temps de brassage, l’efficacité de chaque compartiment est améliorée, et le nombre
de compartiments correspondant à la pureté visée se verra ainsi réduit. On remarque, néanmoins,
qu’il devient difficile, en termes de pression, de concevoir des colonnes comportant un grand
nombre d’étages.
Afin d’illustrer la méthodologie de dimensionnement de la nouvelle technologie, deux exemples
sont envisagés. D’abord, l’intérêt d’une application au lavage de l’acide adipique sera une dernière
fois discuté en se fondant, cette fois, sur des quantités industrielles de production. Enfin, les
dimensions de notre technologie seront calculées dans le cas d’une extraction de matière végétale,
et comparées à celle d’une colonne pulsée classique.
IV.7.2 1er cas d’étude : l’acide adipique
L’objectif est de traiter 12 tonnes/h d’acide adipique avec 30 tonnes/h d’eau saturée en acide
adipique. La concentration en acide nitrique, initialement de 6,8% massique, est abaissée à 0,2
% massique en sortie de colonne.
? Conditions de transport du solide
La vitesse d’impulsion est directement déduite de la vitesse terminale de chute, d’après la
relation IV.15 :
↪→ uimp=1,3 cm/s.
? Durée de la phase de brassage
Le temps de brassage est déterminé en fonction de la cinétique de transfert. Nous avons vu
que le transfert de l’acide nitrique, du liquide intersititiel vers le liquide de lavage, se faisait
quasiment instantanément. Un temps de brassage court, de l’ordre de 30 s par étage, est donc
suffisant.
↪→ Tbras=30 s.
? Volume et dimensions d’un compartiment
Du temps de brassage, on en déduit le volume d’un compartiment capable de contenir une
suspension alimentée à un débit de 12 t/h, sans dépasser une rétention de 0,2. D’après la relation
II.10, on obtient un volume de compartiment égal à 0,36 m3. En supposant que le rapport optimisé
entre la hauteur du compartiment et le diamètre est de 1,5, les dimensions correspondant au
volume calculé sont les suivantes :
↪→ Vcomp=0,36 m3, D=0,67 m, Hcomp= 1 m.
Avec un pulseur pouvant générer des débits jusqu’à 200 m3/h, les dimensions ci-dessus per-
mettent d’atteindre les vitesses de pulsation ou d’impulsion préconisées. Le temps de brassage
de 30 s est donc validé.
182
IV.7 Applications envisageables/Comparaison à la colonne pulsée Chapitre IV
Un temps d’impulsion de 7,8 s est finalement nécessaire pour balayer le volume d’un com-
partiment.
↪→ Timp= 7,8 s.
? Intensité de la pulsation
Quant au choix de l’amplitude et de la pulsation, il est fixé conformément à l’équation III.2
de manière à mettre complètement en suspension le solide :
↪→ Af=6,4 cm/s.
? Efficacité d’un compartiment
Lors des essais de lavage sur le pilote, la durée de brassage était fixée à 160 s, mais on
sait, d’après les essais en "batch", que la concentration en acide nitrique était stabilisée en 30 s
seulement. L’intensité de pulsation était réglée, au départ, à 2 cm/s, mais ne s’est pas conservée
en raison de l’augmentation des pertes de charge. Le taux de lavage était à peine supérieur à 1.
Le choix de ces conditions opératoires et la géométrie du garnissage ont abouti à une efficacité
de 50 % à chaque étage. Avec une durée de brassage de 30 s, un taux de lavage de 3,5 et une
pulsation jouant correctement son rôle, on peut s’attendre à une meilleure efficacité. De manière
arbitraire, nous supposons que l’efficacité est de 75 %.
? Nombre d’étages théoriques et hauteur de colonne
A partir des débits imposés et du taux initial d’impuretés dans le solide, on détermine, par
construction graphique, que 11 étages théoriques sont nécessaires pour sortir un produit qui
contienne un pourcentage massique de seulement 0,2 % en acide nitrique.
↪→ NET = 11.
Si l’efficacité est de 75 %, il est alors nécessaire de mettre en série 15 compartiments.
Le dimensionnement préconise finalement une colonne de 15 m de haut, et de 0,67 m de
diamètre, pour un volume total de 5,3 m3.
↪→ Hcolonne= 15 m.
? Conclusion
En conclusion, sous réserve que les pertes de charges ne soient pas une contrainte trop sévère,
on peut dire que la nouvelle technologie se place de manière avantageuse par rapport aux procédés
usuels de lavage de cristaux. Un degré de pureté avancé est en effet requis dans cet exemple et
justifie le recours à des techniques où la phase solide est dispersée. Avec cette colonne, un produit
plus pur sera obtenu qu’avec des dispositifs tels que les filtres-presse ou filtres à bande. Sinon,
par rapport aux autres techniques mettant en suspension les particules, le dispositif dimensionné
est de taille raisonnable puisque des diamètres d’environ 3 m pour une hauteur de plus de 8 m
sont usuellement rencontrés dans l’industrie qui traite de tels tonnages.
On remarque cependant sur cet exemple, que l’exigence de fortes capacités de traitement
est incompatible avec la prolongation du temps de contact entre les deux phases. Les limites
en diamètre et en hauteur des compartiments contraignent effectivement la durée entre deux
déchargements et réduisent en conséquence l’efficacité d’un étage. On retombe donc sur l’éternel
compromis entre efficacité et quantité. De tels tonnages sont admissibles parce que la cinétique
de transfert est rapide dans ce cas d’étude. Mais, l’appareil développé n’apporte pas de gain
supplémentaire si l’objectif est de traiter des débits importants avec des équilibres nécessitant
plusieurs minutes de contact. Ce constat permet d’entrevoir deux cas d’application privilégiés
de la technologie du LGC : cette dernière paraît adaptée, soit à de forts tonnages de produits
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nécessitant de faibles temps de contact avec la phase de lavage, soit à des débits d’un plus faible
ordre de grandeur de produits avec des cinétiques lentes d’échange.
IV.7.3 2ème cas d’étude : l’extraction de matière végétale sans limite de solubi-
lité
Le second cas d’étude concerne l’extraction d’un principe actif à partir de feuilles d’Andrographis
Paniculata Nee. L’opération est généralement réalisée en mode "batch" et a été récemment trans-
posée au continu dans une colonne pulsée à disques et couronnes. Les conditions d’un essai
expérimental effectué sur un pilote de 5 cm de diamètre ont été reprises afin de comparer les
caractéristiques de la colonne conventionnelle et de la nouvelle. L’objectif est de traiter 0,54 kg/h
de plantes avec un débit de 2,8 kg/h d’éthanol à 95 %. La plante contenant intialement 30 mg
de principe actif par g de plante sèche doit sortir, après traitement, avec une concentration de
seulement 2 mg/g de matière première. Avec la colonne pulsée à disques et couronnes, la cinétique
d’échange est tellement lente que la hauteur de colonne nécessaire à un temps de contact adapté
serait supérieure à 20 m. Des colonnes pulsées de taille "raisonnable", soit 2,5 m, dans lesquelles
les particules séjournent à peine 4 minutes, conduisent à des efficacités d’extraction de seulement
25%.
Dans l’exemple choisi, il n’y a pas de limite liée à la solubilité et le transfert à l’interface n’est
pas limitant. L’extraction est donc dirigée par le temps de séjour.
? Conditions de transport du solide
Le solvant, constitué d’éthanol à 95 %, possède une masse volumique de 874 kg/m3. En
assimilant les particules à traiter à des sphères de 0,7 mm de diamètre, de masse volumique 1227
kg/m3 (masse volumique du solide imbibé d’alcool à 95 %), il en est déduit une vitesse terminale
de chute de 4,4 cm/s.
La valeur minimale d’impulsion requise pour correctement transporter la suspension, en cou-
plage avec une pulsation suffisante, est de 2,2 cm/s.
↪→ uimp= 2,2 cm/s
? Conditions de brassage
Les essais d’extraction en "batch" indiquent que l’équilibre est atteint au bout de 120 min,
quelle que soit la température du milieu et le ratio solide/solvant. Si cela reste possible, il faut
donc que le temps de séjour des plantes dans chaque compartiment dure 120 min.
↪→ Tbras= 120 min
? Volume et dimensions d’un compartiment
Un volume de compartiment de 4,4 L est directement déduit du débit solide et des conditions
de brassage.
↪→ Vcomp= 4,4 L
Les dimensions adéquates d’un tel compartiment sont les suivantes :
↪→ Hcomp= 23,3 cm, D= 15,5 cm.
Ce dimensionnement est valide puisque le diamètre permet de générer facilement des débits
élevés.
Pour balayer un volume de 4,4 L, un temps d’impulsion de 45 s est donc nécessaire.
↪→ Timp= 45 s
? Intensité de pulsation
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Le calcul de la vitesse terminale de chute nous permet de préconiser une intensité de pulsation
de 5,3 cm/s. Ce résultat tient également compte du débit liquide descendant et du débit moyen
d’impulsion.
↪→ Af= 5,3 cm/s
? Efficacité d’un compartiment
Nous ne disposons d’aucune référence résultant d’essais expérimentaux sur cet exemple précis.
Cependant, même si le mélange en retour est intense, étant donné le temps de séjour extrêmement
prolongé et la limite de solubilité éloignée, on peut s’attendre à des efficacités relativement élevées
à chaque étage. La valeur de 60 % est fixée arbitrairement et sous-estime peut-être la qualité des
échanges.
? Nombre d’étages théoriques et hauteur de colonne
La détermination du nombre d’étages théoriques par construction graphique indique que
seulement 1,5 étages sont nécessaires pour satisfaire aux objectifs fixés. Il en résulte un nombre







= 2, 5 (IV.21)
3 compartiments vont être mis en série. La colonne aura donc une hauteur totale de 70 cm.
↪→ Hcolonne= 70 cm, Vcomp= 13,2 L.
? Evaluation des pertes de charge
Etant donnée la présence de seulement 3 étages, la résistance induite par les plateaux filtrants
ne représentera pas une difficulté de conception ou de fonctionnement de la colonne dimensionnée.
? Conclusion
Le tableau IV.4 synthétise et compare les caractéristiques de la colonne pulsée conventionnelle
et de la nouvelle technologie.





Détails sur la géométrie
Diamètre 5 cm 15,5 cm
Hauteur 2,5 m 70 cm
Volume total 4,9 L 13,2 L
% Extraction atteint 25 % 93 %
Temps de séjour du solide 3,8 min 6 h
Tab. IV.4 – Comparaison de la nouvelle colonne pulsée et d’une colonne pulsée conventionnelle
pour un cas d’étude particulier
Cet exemple nous indique qu’il sera possible dans le nouvel appareil développé d’obtenir
des temps de séjour de plusieurs heures si le soluté extrait a une grande valeur ajoutée et que
l’épuisement du solide traité est économiquement intéressant. La colonne dimensionnée possède
un volume environ trois fois supérieur à celui de la colonne conventionnelle au taux d’extraction
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insuffisant. Mais, l’encombrement au sol est faible, ainsi que la hauteur de colonne (5 fois plus
faible que la colonne pulsée).
Un des avantages qui apparaît également est la possibilité de réduire sensiblement la consom-
mation de solvant grâce à la nouvelle colonne. En effet, un fort taux de solvant (7,3) était, dans
cet exemple, nécessaire afin de retarder au maximum la chute des feuilles qui ne séjournaient
pas assez longtemps dans la colonne (seulement 3-4 min). Cette contrainte n’a plus lieu dans le
nouvel appareil. Le taux de solvant peut être largement abaissé étant donné la limite de solubilité
éloignée. Et même dans le cas où le solvant est saturé, il est recommandé, pour un fonctionne-
ment optimal, de déterminer un meilleur compromis entre consommation de solvant et nombre
d’étages théoriques, de manière à consommer moins de solvant.
Enfin, le nouveau système est moins limité que la colonne pulsée en termes de capacité de
traitement. En effet, dans une colonne de diamètre et hauteur fixés et pour une consommation
de solvant donnée, il est encore possible de jouer sur la durée de la phase de brassage si on veut
augmenter le débit de solide à traiter. Là encore, le compromis entre capacité de traitement et
efficacité doit être étudié et implique un étude sur pilote ou en laboratoire. A ce niveau-là, ce
sont les impératifs économiques qui rentrent en compte. La figure suivante illustre l’influence du
débit solide sur le temps de séjour des particules étudiées dans cet exemple, pour une colonne
comportant 12 étages de 4,4 L. Dans une colonne pulsée classique, la quantité de solide alimentée
est rapidement limitée par les risques d’engorgement.
Fig. IV.30 – Compromis entre capacité de traitement et temps de séjour pour le cas précis de
l’extraction d’Andrographis dans une colonne aux dimensions fixées
Cet exemple illustre donc la souplesse de réglage qu’offre le nouvel appareil, en fonction
de la priorité des objectifs visés (forte capacité, long temps de séjour, ou faible consommation
de solvant). Toutefois, il est clair que l’intérêt du dispositif sera encore plus exacerbé dans le
cas d’une extraction nécessitant un plus grand nombre d’étages théoriques, afin de marquer
la différence avec un réacteur agité continu. La nouvelle colonne trouvera donc des applications
valorisantes pour des systèmes solide/liquide présentant des limites de solubilité ou des équilibres
à l’interface.
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IV.7.4 Cas de transfert les plus appropriés
Devant le grand nombre de contacteurs disponibles industriellement, il devient intéressant de
situer la technologie dévelopée au LGC par rapport à l’existant, en extraction solide/liquide par
exemple, même si le nouveau contacteur peut trouver des applications dans d’autres opérations
unitaires (réactions hétérogènes ou en catalyse hétérogène, traitement de catalyseur, de résines
échangeuses d’ions, etc...). Il s’agit de mettre en évidence les cas d’applications les plus appropriés.
Nous proposons une classification des techniques du même type que ce qui a été réalisé pour
l’extraction liquide/liquide par Lo, Baird et Hanson dans le "Handbook of Solvent Extraction".
Le tableau IV.5 a le mérite de faire apparaître des notes pour chaque contacteur en fonction d’un
grand nombre de critères.
En abscisse, on trouve les différents contacteurs. En ordonnée, les critères de sélection sont
indiqués. Chaque contacteur est noté de 0 à 5 pour chacun des critères :
– 0 : technologie inadaptée, impropre
– 1 : éventuellement adapté - sujet à vérification sur pilote
– 3 : satisfaisant
– 5 : excellent
Il ressort de ce tableau que la nouvelle technologie présente davantage d’intérêt par rapport
aux autres procédés dans le cas de cinétiques lentes d’échange et/ou pour des particules pré-
sentant une forte polydispersité. Ensuite, le fonctionnement de la colonne est facilité lorsque le
NET théorique n’est pas trop élevé afin de minimiser les pertes de charge. Enfin, la colonne sera
proche des conditions idéales si elle traite des particules de diamètre supérieur à 500 µm, dans la
mesure où le gâteau formé présentera peu de résistance à l’écoulement et que les toiles installées
pourront être assez ouvertes.
Les applications de prédilection se trouveront plus particulièrement dans les domaines de
l’agro-alimentaire ou de la pharmacie, pour de l’extraction à partir de matière première. Dans
ces domaines, effectivement, le solide support possède des formes très irrégulières, et présente de
fortes polydispersités granulométriques, voire plusieurs densités au sein d’une même lot à traiter.
En outre, les produits extraits peuvent avoir une forte valeur ajoutée qui justifie le côut d’une
transposition à la nouvelle technologie.
Il est certain que l’inconvénient essentiel de la technologie réside dans sa complexité et son
coût. C’est une caractéristique partagée avec l’extrudeur bi-vis. Ces deux contacteurs peuvent
être qualifiés d’intensifiés puisqu’ils sont moins encombrants, plus performants, tout en réduisant
la consommation de solvant. Les deux techniques permettent de résoudre les problèmes de diffu-
sion du soluté vers le solvant par des moyens différents : alors que l’extrudeur par compression
mécanique de la matière accélère ce processus de diffusion, la nouvelle colonne pulsée ménage
le solide, réduit la couche liquide autour du solide au minimum grâce à une agitation intense
et prolonge simplement le séjour du solide jusqu’à ce que le transfert ait atteint l’avancement
requis. La colonne pulsée peut donc représenter une alternative aux systèmes qui ne peuvent
subir de compression.
Conclusions
Dans ce chapitre, une application de la technologie à un cas d’étude réel a été proposée.
L’exemple du lavage de l’acide adipique a permis de traiter un système dispersé en taille (40 µm
< ∅ < 1 mm) et avec une différence de densité entre les phases solide et liquide plus importante
(∆ρ=0,4). Ce cas d’étude a confirmé les défauts de pulsation et de géométrie du pilote actuel,
déjà observés au chapitre III.
Le lavage de l’acide adipique a également permis de caractériser la colonne en termes de
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5 3 3 3 3 1 3
* Faible taux de
solvant
3 3 3 5 1 1 5
* NET élevé
(NET>30)




1 3 3 5 5 3 3
* NET faible
(NET<1)




1 1 1 5 5 5 5
* Différence de
densité élevée
5 5 5 5 3 1 5
* Grosses particules
(∅>500 µm)
5 5 5 5 3 1 5
* Fines particules
(∅<50 µm)
5 5 5 5 3 5 1
* Dispersion
granulométrique
3 3 3 5 3 1 5
* Long temps
de séjour








1 3 3 3 1 5 5
Faible hauteur 5 5 3 5 5 1 5
* Facilité de
manutention
1 3 5 5 1 1 5
* Facilité de
maintenance




5 1 1 1 5 5 1
Tab. IV.5 – Tableau comparatif des extracteurs solide/liquide
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nombre d’étages théoriques. Vu la hauteur de la colonne et le degré de pureté du solide sortant, les
performances sont comparables à celles des colonnes pulsées classiques. Seulement, les problèmes
d’atténuation de la pulsation nous font peut-être sur-estimer l’efficacité d’un compartiment.
L’influence des divers paramètres opératoires sur la hauteur d’un étage théorique (intensité de
pulsation, temps de brassage) devra faire l’objet de tests spécifiques sur un pilote.
Par ailleurs, des tests complémentaires de filtration sur la toile utilisée et sur des lits pré-
formés ont montré que les pertes de charge rencontrées dans la colonne étaient essentiellement
dues à la formation d’un dépôt. L’ensemble de ces résultats a finalement abouti à la proposition
d’améliorations technologiques visant, à la fois, à optimiser les écoulements en réduisant les
volumes morts, les passages préférentiels et à prévenir la formation d’un dépôt. Le contenu de
ces propositions n’a pu être présenté dans ce document pour des questions de confidentialité.
En se plaçant dans le cas d’un appareil supportant des rétentions solide de 20%, et capable
d’assurer une bonne mise en suspension des particules, nous avons proposé une méthodologie de
dimensionnement du nouveau contacteur. Le design rapide de colonnes, illustré par deux exemples
d’applications différentes, a montré que la nouvelle technologie pourrait avoir des qualités très
intéressantes, en particulier, pour des cas de transfert lent et de solides à fortes polydispersité.
Les applications où notre technologie se positionnera le mieux sur le marché se trouveront donc
dans les domaines de la pharmacie ou de l’agro-alimentaire, pour des opérations d’extraction de
principe actif à haute valeur ajoutée à partir de matière végétale.
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Conclusion et Perspectives
Ce travail de doctorat a porté sur les colonnes pulsées solide-liquide et s’est inscrit dans le
cadre général de l’intensification des procédés, visant à réduire sensiblement les dimensions des
contacteurs solide/liquide. Notre tâche consistait à concevoir un dispositif à la technologie et
au mode de fonctionnement innovants pour tenter de contrôler et prolonger le temps de séjour
de particules solide. En effet, sur les colonnes existantes, de mauvais rendements ont été mis
en évidence, en raison d’un franchissement trop rapide par le solide des différents obstacles
constituant le garnissage. C’est de ces considérations qu’a émergé l’idée de combiner l’emploi
du garnissage et de la pulsation, de manière à découpler les étapes de transport et de transfert.
L’originalité du concept provient du fait qu’on s’attache à prolonger l’échange entre les deux
phases, c’est-à-dire, à faire durer l’étape au cours de laquelle le solide est agité, mais ne circule
pas dans la colonne.
La faisabilité d’une telle idée a été testée sur un premier prototype dont les résultats ont été
confrontés à un outil de modélisation de la nouvelle technologie. L’analyse du fonctionnement s’est
ensuite poursuivie au travers d’une étude de l’hydrodynamique et du transfert de matière sur un
pilote semi-industriel. Comme première approche dans la conception d’une nouvelle technologie,
notre travail s’est concentré sur la définition des gammes opératoires de fonctionnement, sur
l’influence des paramètres et sur la détermination des systèmes solide/liquide envisageables et
les plus appropriés aux caractéristiques de l’appareil.
Dans un premier temps, un état de l’art a été réalisé sur les technologies de colonnes pul-
sées existantes et sur les études hydrodynamiques menées sur ces dispositifs, notamment sur la
problématique du contrôle de l’écoulement solide et de sa mise en suspension dans des procédés
continus. Malgré la place importante des étapes de traitement du solide dans les procédés de
chimie lourde, de chimie fine ou de spécialité, peu de résultats exploitables sont disponibles. Et,
nous avons été confronté, à ce stade, à l’état quasi-vierge de la littérature sur le sujet spécifique
de la maîtrise de l’écoulement solide. La diversité des appareillages brevetés et les études univer-
sitaires publiées montrent la difficulté de traitement du solide en continu et l’importance dans le
domaine du savoir-faire.
Toutefois, à partir de l’expérience acquise au cours des travaux antérieurs sur les colonnes pul-
sées classiques, il a été possible de dégager l’influence des conditions opératoires prépondérantes
dans ces appareils (intensité de pulsation, hauteur des compartiments). La prise en compte de ce
type de connaissance s’est par la suite avérée précieuse lors des premières mises en fonctionne-
ment de notre dispositif, puis encore lors de l’analyse hydrodynamique approfondie. Cette étude
bibliographique a conduit à cibler les objectifs requis sur la colonne et à imaginer un concept de
fonctionnement :
Dans une colonne divisée en compartiments par des plateaux munis de filtres et de clapets, et
grâce au couplage d’une pulsation et d’une impulsion, l’écoulement du solide se réalise en deux
étapes :
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– Au cours de la première étape, le solide est brassé sous l’effet de la pulsation d’allure géné-
ralement sinusoïdale. Les compartiments sont fermés si bien que le solide est coincé, tandis
que le liquide peut toujours circuler à travers le plateau constitué d’une plaque poreuse ou
d’une toile filtrante. Le but de la pulsation est donc de maintenir une turbulence suffisante
de la phase solide, afin qu’il ne sédimente pas.
– Au cours de la deuxième étape, les compartiments sont ouverts, une impulsion de liquide
est engendrée, et permet le transport du solide en suspension d’un étage à l’autre.
Cette configuration vise à offrir une maîtrise du temps de séjour solide, tout en minimisant
la consommation de solvant. Cela signifie que le concept permet de réduire l’influence de la taille
des particules et de la différence de densité entre les phases solide et liquide. Les avantages des
colonnes pulsées sont, quant à eux, conservés puisque le contact intime entre les deux phases est
toujours privilégié et que le transfert de matière est maximisé grâce à une circulation à contre-
courant. A ce stade de l’étude, nous avons choisi d’alimenter le solide en bas de colonne et de lui
imposer un écoulement ascendant.
La construction d’une maquette froide était d’abord le point de passage obligé vers une
évaluation de l’intérêt de l’industrialisation de l’équipement. Ce premier prototype a permis de
tester un système de clapet à bille, de vérifier la faisabilité d’un flux solide en sens inverse à
la gravité et, enfin, d’analyser les problèmes hydrodynamiques posés. Il s’agissait d’une étude
essentiellement qualitative au cours de laquelle a été mise en place une procédure de suivi de
l’écoulement solide. La précision des résultats était suffisante pour le but recherché ici. Si nous
résumons nos conclusions concernant ce premier prototype, nous pouvons dire que l’association
de forts débits engendrés lors de l’impulsion et d’une pulsation intense garantissent le transport
d’une suspension homogène des particules. En particulier, la pulsation apparaît comme un pa-
ramètre primordial qui doit éviter la sédimentation du solide pendant l’étape de brassage. En
revanche, le volume d’impulsion a peu d’influence sur l’écoulement solide dans la mesure où l’in-
tensité de la pulsation a garanti l’homogénéité de la suspension. Naturellement, des défauts ont
été détectés sur cette installation. Notamment, il faut reconnaître qu’il n’a pas été possible de
séparer complètement les étapes de brassage et de transport : avec le système de clapet à billes
montés sur des plateaux filtrants, la pulsation devait bien brasser le solide, sans pour autant
soulever les billes. Au final, même en relâchant l’une ou l’autre des contraintes (tolérance d’une
étanchéité partielle des compartiments vis-à-vis du solide ou tolérance d’un brassage plus mo-
déré des particules), nous n’avons pas pu disposer d’une vaste fenêtre opératoire. Or, en limitant
l’intensité de la pulsation, on restreint également le champ d’applications de la colonne à des
systèmes solide/liquide présentant une faible différence de densité ou un faible diamètre.
Un modèle souple et simple d’utilisation a été développé en parallèle au travail expérimental.
Il peut être considéré comme un bon outil de prédiction des tendances, qui permet de prolonger
les constations effectuées sur la maquette froide. Une des difficultés majeures a été d’adapter les
modèles classiques de génie chimique en hydrodynamique à notre configuration très non conven-
tionnelle. La résolution des équations représentant le transport des particules a donc été assurée
par l’intermédiaire de la méthode de Gear qui offre des facilités dans la gestion d’évènements.
Cette dernière possibilité a permis d’enchaîner successivement dans le temps deux systèmes
d’équations : un premier exprimant un écoulement du solide du type "Piston Dispersion Axiale",
et un second retranscrivant l’homogénéisation quasi instantanée de la concentration en solide
dans chaque compartiment. La validité de cette procédure complexe de gestion des dynamiques
a été vérifiée par comparaison aux résultats expérimentaux de DTS sur la phase solide. La mul-
tiplication des simulations a ensuite permis de dégager des propriétés intéressantes de la colonne
comme l’indépendance du temps de séjour et de la dispersion axiale de l’écoulement solide, dans
l’hypothèse d’un brassage suffisant des particules. La nature de l’écoulement est essentiellement
sensible à la vitesse d’impulsion et à la géométrie de la colonne, tandis que le temps de séjour est
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étroitement lié au temps de brassage. Ce modèle a enfin permis d’évaluer le fonctionnement idéal
du pilote et, en ce sens, a donné une indication sur ce qui pourrait être obtenu dans le meilleur
des cas. Il pourra être facilement perfectionné en introduisant une vitesse de glissement entre la
particule et le liquide, ou encore en prenant en compte l’influence de la pulsation.
Sur la base des résultats acquis à l’aide de la maquette froide, puis du modèle simulant
l’écoulement solide, un nouveau pilote a été conçu afin de mettre en oeuvre le fonctionnement
en continu "à chaud". Ce pilote, beaucoup plus pointu technologiquement que précedemment,
comporte des vannes pneumatiques destinées à piloter séquentiellement la fermeture et l’ouver-
ture des compartiments, ainsi qu’un dispositif métrologique permettant de suivre les débits et la
conductivité en certains points stratégiques. Désormais, ce nouveau système permet une complète
séparation du solide et du liquide puisque la pulsation ne risque plus d’occasionner des fuites de
solide entre étages. L’intensité de la pulsation n’est donc, a priori, plus limitée. Cette deuxième
version de la technologie a fourni des résultats beaucoup plus proches des objectifs initiaux. En
effet, la réalisation des DTS sur des populations bimodales de polystyrène a montré que le temps
de séjour des particules était bien maîtrisé et qu’il pouvait être correctement prédit en fonction
du temps de brassage. Et, du fait de la large plage de variation du temps de brassage, le solide
peut être maintenu dans la colonne pendant la durée nécessaire à l’opération visée. Par ailleurs,
le pilote est capable de réduire très nettement la ségrégation granulométrique. Pour la garantie
de ces propriétés, les essais sur le pilote ont confirmé que la pulsation et le débit d’impulsion sont
les paramètres-clés.
Des difficultés ont été rencontrées lors du passage au fonctionnement continu. Nous avons
constaté, en effet, que l’amplitude de pulsation diminuait lorsque les pertes de charge augmen-
taient dans la colonne. Or, la manipulation de particules fines (polystyrène de 200 µm, acide
adipique polydispersé de moins de 50 à plus de 600 µm) a systématiquement abouti au colma-
tage des toiles et à la réduction de l’intensité de l’agitation du solide. Au final, il est apparu qu’une
mise en suspension correcte des particules était très importante en fonctionnement continu, car
elle garantissait l’instauration d’un régime hydrodynamiquement stable. Les rétentions et capa-
cités de traitement atteintes ont été faibles par rapport aux performances attendues (moins de
5 kg/h dans une colonne de 10 cm de diamètre), mais la résolution des inconvénients techniques
nous laisse espérer des capacités de traitement au moins comparables à celles des colonnes pulsées
conventionnelles.
Enfin, le dernier volet expérimental de ce travail a concerné l’étude du transfert de matière
basé sur l’exemple du lavage de l’acide adipique. Déjà, les expériences de distributions des temps
de séjour ont mis en évidence un compromis inhérent au système : l’amplitude et l’intensité de la
pulsation doivent être suffisamment élevées pour mettre en suspension le solide, mais sera limitée
si elle compromet trop l’efficacité de la colonne par la génération d’un fort mélange en retour.
Dans le même sens, le mode de transport des particules par entraînement avec un jet d’impulsion
crée intrinsèquement de la dispersion axiale. Au final, le lavage de l’acide adipique a permis de
déterminer que la hauteur d’un étage théorique était d’environ 27 cm sur l’appareil développé.
Mais, l’influence des paramètres opératoires (intensité de pulsation, temps de brassage, etc...)
sur l’efficacité du transfert devrait faire l’objet d’une étude spécifique que nous n’avons pas eu
le temps d’entreprendre.
Nous avons proposé une méthodologie de dimensionnement du nouveau contacteur qui a
ensuite été appliquée à des cas déjà mis en oeuvre dans les colonnes pulsées classiques. Il apparaît
que les applications de prédilection sont typiquement incarnées par des systèmes présentant une
forte polydispersité granulométrique et/ou une limite diffusionnelle nécessitant un long temps de
séjour. Par contre, les opérations de lavage avec équilibre quasi-instantané ne font pas partie des
cas envisagés dans le futur pour une industrialisation de notre technologie.
Finalement, les perspectives de travail sont nombreuses et d’ordres divers.
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Avant tout, il faudra valider le fonctionnement du pilote dans un des cas identifiés comme
favorable tel que l’extraction de soluté à partir de matière végétale ou le lavage de résines échan-
geuses d’ions.
Au niveau technologique, plusieurs pistes devraient permettre d’améliorer la nouvelle colonne :
– l’optimisation de la structure des compartiments, de manière à favoriser les recirculations
aussi bien lors de l’étape de transport que lors de l’étape de brassage ;
– et la conception d’un media filtrant qui prévienne le colmatage et la formation d’un gâteau
de solide générant de fortes pertes de charge ;
Ces avancées technologiques doivent s’effectuer en parallèle à une étude plus fondamentale
sur le comportement du solide soumis à la pulsation. La simulation numérique locale peut repré-
senter un outil précieux pour tester l’influence de différentes géométries de compartiments et de
différentes formes de pulsation.
Le champ d’application de l’appareil pourrait être alors largement étendu, notamment aux
systèmes solide/liquide présentant de plus forts écarts de densité (2, voire plus), ce qui nous per-
mettrait d’atteindre, en particulier les opérations mettant en oeuvre des catalyseurs métalliques
denses, soit pour du traitement, soit pour de la réaction catalytique. Le perfectionnement du
dispositif laisse également espérer de viser le traitement des particules, inférieures à 50 µm.
Ce travail a constitué une première étape dans la conception d’un contacteur solide/liquide
intensifié. Le déroulement complet et progressif du travail expérimental, depuis la conception
et les études hydrodynamiques sur le liquide seul, puis sur des particules modèles jusqu’à la
mise en oeuvre du cas réel, a permis de mettre en exergue les problèmes posés par ce dispositif
innovant et plus largement par toute technique nécessairement complexe de par la spécificité
de la problématique visée. Mais, les travaux expérimentaux et l’analyse qui en a découlé ont
démontré que la nouvelle technologie pourrait avoir des qualités très intéressantes par rapport
aux appareils disponibles sur le marché, dans les cas de cinétiques lentes, en termes de compacité,




A Amplitude de la pulsation ou oscillation [L]
A∗ = AH , Paramètre d’amplitude [ - ]
AA Acide adipique [ - ]
b Valeur instantanée du nombre de cycles de fonctionnement
de la colonne enchaînés par le modèle
[ - ]
C Concentration molaire du traceur en sortie de colonne [N/L3]
C(i, j) Concentration molaire du traceur solide calculée par le
modèle, dans la ieme tranche du jeme compartiment
[N/L3]
c Constante d’extrapolation [ - ]
Cinj Concentration molaire du traceur solide à l’injection [mol/L3]
Cr Coefficient de ralentissement de la goutte ou de la particule
dans une colonne pulsée
[ - ]
CV Pourcentage d’étalement de la distribution de taille des
particules
[ % ]
Cw Coefficient de traînée [ - ]
d Densité [ - ]
d32 Diamètre de Sauter de la goutte ou de la particule [L]
d43 Diamètre caractéristique de la goutte ou de la particule [L]
dhDISCo Longueur de la tranche isolée pour le bilan de matière -
paramètre du modèle
[L]
dtDISCo Pas de temps de calcul intermédiaire pour DISCo [T]
D Diamètre de la colonne [L]
Da Coefficient de dispersion axiale [L2/T ]
Dd Diamètre du disque [L]
Dic Diamètre interne de la couronne [L]
Dmax, Dmax,1,
Dmax,2
Diamètre maximal de la colonne [L]
Do Diamètre de l’orifice de la vanne [L]
Dx% Taille des particules en-dessous de laquelle x % sont
compris
[L]
DTS Distribution de temps de séjour [ - ]
E Fonction de distribution des temps de séjour [1/T]
Nomenclature Nomenclature
Eff. Efficacité d’un étage théorique [ - ]




, paramètre de fréquence [ - ]
F Flux de solide entre deux tranches consécutives de la colonne [L3/T ]
g Accélération de la pesanteur [L/T−2]
h hauteur dans la colonne [L]
h∗ = HD , rapport de forme du garnissage [ - ]
H Hauteur entre deux plateaux ou un disque et une couronne
dans une colonne pulsée conventionnelle
[L]
Hc Hauteur de la couronne dans un compartiment de la nouvelle colonne pulsée [L]
Hcolonne Hauteur de la colonne [L]
Hcomp Hauteur d’un compartiment [L]
Hd Hauteur du disque dans un compartiment de la nouvelle colonne pulsée [L]
HNO3 Acide nitrique [ - ]
J Nombre équivalent de mélangeurs dans le modèle des mélangeurs en cascade [ - ]
J Vitesse frontale du fluide traversant un filtre ou un gâteau
de solide dans une cellule de mesure
[L/T]
k Energie cinétique turbulente [L2/T 2]
L Grandeur caractéristique de l’écoulement [L]
Limp Débit d’impulsion volumique moyenné sur un cycle de
fonctionnement
[L3/T ]
Li Débit volumique de liquide interstitiel [L3/T ]
mS Masse de solide sec récupérée au cours d’une impulsion [M]
mG Masse de solide sec d’un gâteau de solide [M]
m˙alim Débit massique de solide sec à l’alimentation [M3/T ]
m˙sortie Débit massique de solide sec en sortie de colonne [M3/T ]
M Masse molaire [M/N]
n Etage de dilution [ - ]
Ncomp Nombre de compartiments dans une colonne [ - ]
Ncycles Nombre de cycles de fonctionnement enchaînés par la
colonne - paramètre du modèle
[ - ]
NET Nombre d’étages théoriques de la colonne [ - ]
Ninj Nombre de moles de traceur injectées dans la 1ere tranche
du 1er compartiment de la colonne, Paramètre du modèle
[N]
Nimp Nombre d’impulsions nécessaires pour évacuer le solide de
la colonne
[ - ]




PVC Polychlorure de Vinyle [ - ]
Pfond Pression en fond de colonne [L−1.M.T−2]
Pfond,min Pression minimale en fond de colonne, à l’aspiration du
pulseur
[L−1.M.T−2]
Phaut Pression en haut de colonne [L−1.M.T−2]
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PS Polystyrène [ - ]
PS200 Polystyrène de 200 µm de diamètre [ - ]
PS900 Polystyrène de 900 µm de diamètre [ - ]
PVC Polychlorure de vinyle [ - ]
Pe Nombre de Peclet relatif à la colonne entière [ - ]
PeS,comp Nombre de Peclet relatif à la phase solide et à un
compartiment - paramètre du modèle
[ - ]
PePDA Nombre de Peclet introduit dans le modèle PDA [ - ]
PDA Piston Dispersion Axiale [ - ]
pk1, pk2 Constantes de dissociation de l’acide adipique dans l’eau [ - ]
Prod. Terme source d’injection du traceur [N/T]
Q Débit volumique [L3/T ]
Qalim Débit volumique à l’alimentation [L3/T ]
Qimp Débit volumique d’impulsion [L3/T ]





Débit maximal capable d’être délivré par la pompe et le
pulseur
[L3/T ]
Qsortie Débit volumique en sortie de colonne [L3/T ]
R Taux de lavage [ - ]
RMackley Constante empirique employée dans la relation de Dickens
et Mackley I.9
[ - ]
R2− Acide adipique sous forme de l’ion adipate [ - ]
Res Résistance à l’écoulement d’un élément filtrant [L−1]
Rescolmatage Résistance à l’écoulement due au colmatage d’une toile [L−1]
ResG Résistance à l’écoulement d’un gâteau de solide [L−1]
Restoile Résistance à l’écoulement d’une toile de filtration [L−1]
Reo Nombre de Reynolds caractéristique des oscillations ou de
la pulsation
[ - ]
Ren Nombre de Reynolds caractéristique de l’impulsion [ - ]
Ret Nombre de Reynolds relatif à la vitesse terminale de chute
de la particule
[ - ]
RH− Acide adipique sous forme d’un monoacide [ - ]
RH2 Acide adipique sous forme d’un diacide [ - ]
S Surface de la section de la colonne [L2]
So Surface totale de passage à travers toutes les vannes [L2]
t Temps [T]
tinj Durée de l’injection en traceur, paramètre du modèle [T]
T Température [Q]
T ∗ Taux de transparence du garnissage [%]
Tauto−inf. Température d’auto-inflammation de l’acide adipique [Q]
Tauto−inf.(poussieres) Température d’auto-inflammation de l’acide adipique sous
forme de poussières
[Q]
Tbras Durée de la phase de brassage [T]
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Teq. Temps nécessaire pour atteindre l’équilibre du transfert de matière [T]
Tfusion Température de fusion de l’acide adipique [Q]
Timp Durée de l’impulsion [T]
Tpe Température de point-éclair de l’acide adipique [Q]
Tvap. Température de vaporisation de l’acide adipique [Q]
u Vitesse [L/T]
ualim Vitesse de la phase liquide ou de la phase solide à l’alimentation [L/T]
uimp Vitesse instantanée du jet d’impulsion liquide [L/T]
uinj Vitesse instantanée du traceur à l’injection - paramètre du
modèle
[L/T]
u0 Vitesse moyenne des gouttes dans la colonne [L/T]
ucc Vitesse instantanée du contre-courant liquide [L/T]
uL(resultant) Vitesse moyenne de deplacement du liquide, calculée sur un
cycle de fonctionnement de la colonne
[L/T]
uPDA Vitesse introduite dans le modèle PDA [L/T]
u∗r Vitesse relative d’une particule voyageant seule dans la colonne [L/T]
ur Vitesse relative d’une particule [L/T]
ut Vitesse terminale de chute d’une particule sphérique [L/T]
Vcomp Volume d’un compartiment [L3]
Vh Volume d’une tranche de compartiment [L3]
Vimp Volume balayé lors d’impulsion [L3]




Volume de soude versée lors d’un dosage à la 1ere, 2eme et
3eme équivalence
[L3]
Vsol. Volume de la solution à doser [L3]
x Taux de soluté dans le liquide interstitiel [ - ]
y Taux de soluté dans le liquide de lavage [ - ]
Lettres grecques
α Coefficient relatif à la relation de Richardson et Zaki I.3 [ - ]
αG Résistance spécifique d’un gâteau de solide [L/M]
∆P Pertes de charge [L−1.M.T−2]
%∆τ Ecart en pourcentage entre la valeur théorique et la valeur
mesurée expérimentalement du temps de séjour moyen
[%]
∆ρ Différence entre les masses volumiques des phases solide et
liquide
[M/L3]
² Taux de dissipation de l’énergie cinétique turbulente [L2/T 3]
ϕ Rétention solide locale dans la colonne [ - ]
Φ Rétention solide moyenne dans la colonne [ - ]





γ Rapport de concentration entre deux niveaux consécutifs
dans la colonne
[ - ]
ν Viscosité cinématique [L2/T ]
κ Conductivité d’une solution [L−3M−1T 3I2]
λ Conductivité ionique d’une espèce en solution [M−1T 3I2N−1]
µ Viscosité dynamique [M/(L*T)]
µ1, µ2, µn Moments d’ordre 1, 2 ou n d’une courbe de DTS [T], [T2], [Tn]
µ′n Moment centré d’ordre n [Tn]
σ2 Variance d’une courbe de DTS [T2]
θ Temps adimensionnel, θ = t/τ [ - ]
ρ Masse volumique [M/L3]
τ Temps de séjour moyen [T]
ω Concentration massique du traceur en sortie de colonne [M/L3]
ωAA Concentration massique de l’acide adipique en solution [M/L3]
Ω Surface filtrante d’un gâteau de solide [L2]
Notations diverses
[X] Concentration molaire du produit X en solution [N/L3]
[X]∗ Solubilité du produit X [N/L3]
∅ Diamètre des particules [L]
Indices
alim relatif à l’alimentation solide ou liquide dans la colonne
auto− inf. relatif à l’auto-inflammation d’un composé solide
auto−
inf.(poussieres)
relatif à l’auto-inflammation d’un composé sous forme de
poussière
AA relatif à l’acide adipique
bras relatif à la phase de brassage
fusion relatif à la fusion d’un composé solide
cc relatif au flux liquide circulant à contre-courant de la phase solide
colmatage relatif au colmatage des media filtrants
colonne relatif à la colonne
comp relatif à un compartiment de la colonne
cycles relatif aux cycles de fonctionnement de la colonne
d relatif à la phase dispersée
eq. relatif à l’équilibre du transfert de matière
eq1, eq2, eq3 relatif à la 1ere,2eme et 3eme équivalence lors du dosage
d’une solution par la soude
exp. relatif aux résultats obtenus par l’expérience
fond relatif au fond de la colonne
G relatif au gâteau de solide
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h relatif à la tranche d’un compartiments
haut relatif au sommet de la colonne
HNO3 relatif à l’acide nitrique
i relatif aux tranches dans un compartiment
imp relatif à une impulsion
inj relatif à l’injection du traceur
j relatif aux compartiments dans la colonne
L relatif à la phase liquide
n relatif à l’étage de dilution
mod relatif au modèle
OH− relatif à la soude versée lors du dosage
pompe relatif à la pompe d’impulsion
pulseur relatif au pulseur
PDA relatif au modèle Piston Dispersion Axiale
PS200 relatif au polystyrène de 200 µm de diamètre
PS900 relatif au polystyrène de 900 µm de diamètre
recycl. relatif au recyclage du liquide d’impulsion dans la colonne
sol. relatif à la solution à doser
sortie relatif à la soutirage liquide ou solide de la colonne
S relatif à la phase continue
theo. relatif aux prévisions théoriques
toile relatif à la toile de filtration
vap. relatif à la vaporisation d’u composé solide
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ANNEXE
Comportement hydrodynamique d’une colonne à contre-courant
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Conception d’un nouveau type de colonne pulsée
appliquée au contact solide/liquide
Cette étude porte sur la conception d’une nouvelle technologie de colonne pulsée
appliquée au contact solide/liquide. L’originalité du concept développé réside dans
l’introduction d’internes et d’un mode de pulsation qui permettent de contrôler le
temps de séjour solide indépendamment de celui du liquide. La faisabilité du concept
et la caractérisation du comportement hydrodynamique des deux phases ont été étu-
diées sur un pilote semi-industriel, en réalisant des DTS sur des systèmes modèles.
Un cas réel a ensuite été mis en œuvre dans la colonne, afin d’illustrer les avantages
du nouveau procédé en termes d’efficacité du transfert de matière. Il apparaît, au
final, que le dispositif permet de réduire sensiblement la dispersion granulométrique
et de prolonger le temps de séjour du solide, tout en réduisant la consommation en
solvant. Les qualités de la nouvelle colonne conçue en font un appareil particulière-
ment adapté aux systèmes solide/liquide nécessitant un temps de contact prolongé.
Grâce à une technologie innovante et à un réglage fin des paramètres opératoires, il
est ainsi rendu possible d’intensifier le contact solide/liquide.
An innovative pulsed column
applied to solid/liquid contacting
This work deals with a novel type of pulsed column used as a solid/liquid contac-
tor. An evolution in the design of the internals and in the shape of the pulsation
has been set up. The initial objectives were to achieve a contactor of much longer
solid residence time, independently of the liquid phase behaviour. Phase contacting
is carried out countercurrently, solid is fed in at the bottom of the column and flows
upwardly, regardless of the density difference between both phases. First, the tech-
nical feasibility was demonstrated. Then, the behaviour of solid and liquid phases
was investigated through the analysis of residence times distributions. And, mass
transfer efficiency has been evaluated with an industrial case. It was found that the
column could enhance solid residence times, reduce granulometric segregation and
solvent consumption. The new contactor seems to be particularly suitable for cases
where a long contact between both phases is needed. Thanks to innovative internals
and to an optimal tuning of the operating conditions, intensification of solid/liquid
contacting was finally achieved.
